TCVN TIEU CHUAN QuUuOC GIA

TCVN 9239 : 2012

Xuat ban lan 1

CHAT THAI RAN - QUY TRINH CHIET BOC TiNH

Solid wastes — The toxicity characteristic leaching procedure

HA NOI - 2012



L&i néi ddu

TCVN 9239:2012 twong dwong véi METHOD 1311 clia Co quan Béo
vé méi treeng Hoa Ky (EPA METHOD 1311) véi nhirng thay ddi bién
tap cho phép.

TCVN 9239:2012 do Téng cyc Méi trrdng bién soan, Bo Tai nguyén
va Mai treéng dé nghj, Tng cyc Tiéu chuin Do lwdng Chét Ivgng
thdm dinh, B Khoa hoc va Céng nghé cdng bé.
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L&i gidi thigu

Tiéu chuin nay dwoc xdy dyng theo phwong phép twrong duong cb sira @i véi METHOD 1311 clia
Co quan bdo vé Méi treeérng Hoa Ky (EPA METHOD 1311). Trong d6, phan ndi dung tiéu chuln duec
bd sung va stra d8i nhw sau:

- BA sung thém tén ciia cAc tai igu vién din trong toan b ndi dung tiéu chuln d& Iam rd thém théng tin,
- Bo Didu 9 vi khong c6 ndi dung dugc db cap.

- B4 sung thém Thu myc tai ligu tham khao.
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Chét thai rin - Quy trinh chiét doc tinh

Solid wastes — The toxicity characteristic leaching procedure

1 Pham vi ap dyng

1.4 Quy trinh chiét ddc tinh (TCLP) nhdm muc dich xac dinh tinh linh ddng ctia chét phan tich hiru co
va chét phan tich v& co trong chét thai 18ng, cht thai rdn va chat thai nhidu pha & nhirng didu kién mé
phdng nhu didu kién & bai chén chét thai, dugc 4p dyng dé chiét cac chit vb co va hivu co linh ddng.

1.2 Phwong phap nay cé thé 4p dung cho d4t, can ling va chét thai hoa chét. Cac mau dwoc chiét
theo phuong phap nay, dbi véi cac chét phén tich vé co, quy trinh chiét ddc tinh nay tham gia vao
qua trinh xr ly m3u dé& chudn bj cho k§ thudt phan tich Phd phat xa nguyén tir plasma cap cdm (ng
(ICP-AES), Khéi phd ngudn c#p plasma cam g (ICPMS), hodc Phd hip thy nguyén t& hoi lanh
(CVAAS), a& phan tich thiy ngan). Béi véi cac chit phan tich hiru co, quy trinh chiét déc tinh nay
tham gia vao qua trinh x(r Iy m3u dé chuén bj cho Phan tich séc ky khi khéi phd (GC/MS) hodc Séc
Ky khi v&i detectr.;r cdng két gién tlr (GC/ECD).

2 Tém tit phwong phép

2.1 Mau sé phai qua budc danh gid so b, trong d6 c6 thd gbm ca phép xac dinh phan tram chét rén
ciing nhu buwéc gidm kich thude hat. D8I véi cac mau b chét rin khd < 0,5 % thl phan loc clia miu
duoc coi 14 phdn chiét clia m3u. D&i véi cac mAu c6 cht rén khd 2 0,5 % thi pha rin va pha léng duoc
tach riéng va chét rén dugc chiét véi dich chiét thich hep. Thé tich clia dich chiét dwoc dung (tinh béng
mililit, mL) bang 20 I&n khéi lvgng clia chét rén (tinh bing gam, ).

2.2 Loai dich chiét duoc xéc dinh theo pH clia m3u. Sau khi m3u d& dugc chiét trong dich chiét thich
hep, pha rén va pha 16ng dwgc tach riéng bing qué trinh loc.

3 Thiét bjva dung cu
3.1 May khudy.

3.2 May do pH.
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3.3 Thiét bjloc chan khéng 1& nhd.
3.4 Candia GT-410:

3.5 Mang loc soi thiy tinh, @wdng kinh I8 0,7 um. Mang loc cn dugc rira bing axit HNO; 1 N, tiép
theo stic rira 3 1An lién tiép véi nwde @4 loai ion trude khi st dung.

3.6 Bép dién/dia khudy.

3.7 Céc md loai 250 mL.

3.8 Cbc md loai 2000 mL.

3.9 Giake, do.

3.10 Binh khi nén Nito c6 méc @8 néi véi thidt bj loc ap sut.

3.11 Lo shy c6 14p bd théng gio.

3.12 Ray tiéu chudn 9,5 mm (0,375 inch), weu tién loai cé phu teflon.
3.13 Nép thily tinh &0 rdng @8 day dwec loai céc md dung tich 250 mL
3.14 Binh chiét 1am bang polypropylen.

3.15 Binh chiét 1am bang teflon.

3.16 L& nhdm modng.

3.17 Binh dung tich 1000 mL Iam tir polypropylen dung ¢ Iwu gitr cdc mAu @4 chiét.
3.18 Thanh khudy dung 1 I4n.

3.19 Bangteflonréng 6 ".

3.20 Phéu chiét.

3.21 Gidy do pH ¢6 dai do hep, 0 — 5,0 don vij pH

3.22 Binh dinh mtec 10 mL.

3.23 Ong dong chia dd, loai dung tich 1000 mL.

3.24 Ray tiéu chudn 1,0 mm.

3.25 Thia nhya ding 1 1an.
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4 Thuéc thir va hda chit
4.1 Nwée da loai ion (D).
4.2 Axit clohydric 1 N, cb san trén thj tredng; ho3ic pha loang 83 mL HCI dam dic dén 1000 mL.

4.3 Natri hydrmﬁil 1 N, Pha loang 40 g NaOH r&n dén 1000 mL vé&i nwéc da loai ion. Dung dich nay
dwoc dung trong chudn bj dich chiét #1 (4.5.1).

4.4 Axit axetic bang, dwoc dung trong chudn bj dich chiét.
4.5 Dich chiét.

4.5.1 Dich chiét #1. Cho 11,4 mL axit axetic bang vao 1000 mL nwéc da loai ion. Thém vao dung dich
nay 128,6 mL dung dich NaOH 1 N d& duwgc pha theo 4.3 & trén. Pha lo&ng dung dich nay thanh 2 lit
v&i nwéc da loai ion. pH phai 12 4,93 £ 0,05 (pH tir 4,88 — 4,98). B sung axit hoic kiém d& didu chinh
pH néu cAn. Néu pH clia dich chiét khéng ndm trong khodng ndy, thi thai bd dich chiét d6 va pha lai.

4.5.2 Dich chiét #2: Cho 11,4 mL axit axetic bang vao 1000 mL nwéc @4 loai ion. Pha lo8ng dung dich
ndy thanh 2 Iit. pH phai [a 2,88 £ 0,05 (pH tir 2,83 - 2,83). B& sung thém axit hodc kiém dé didu chinh
pH néu cAn. Néu pH clia dich chiét khdng nim trong khodng nay, thi thai bd dich chiét @6 va pha lai.

5 Liy méu, bdo quan va xir ly méu

5.1 M3u dugc lvu gil trong phdng Kim loai hoc trong ti lanh, 3t trong phong nhan miu cla phong
thi nghiém. Néu m&u cling dugc phan tich cac chit htru co thi mau sé dugc Iru gile trong t lanh. D&
mAu déng lanh tré vé& nhiét 44 phong trwrdre khi xac dinh pH ho#ic bat dau qua trinh chiét.

5.2 TAt cad dung cu thly tinh cAn phai dwec l1am sach theo FLDEP-SOP MT-007-2.11, Procedure for
Cleaning Metals Lab (Quy trinh 1am sach kim logi cGa phong thi nghigm). B§ dyng cy loc can phai
dwoc 1am sach bding cach thdo rdi may loc (d3c biét 1a g& vong 16t ra), ngdm trong nwéc xa phong, co
nhe vé&i ban chai,(cAn phai cdn than d& khdng 1am hw hai 1&p phu teflon), va suc rra ki véi nwdc da
leai ion — nwée DI).

CHU THICH: Néu bd dung cy loc khdng sach duec vl cn chit hiru co, thl sir dyng dung mdi hiru cor (hexan,
axeton, metanol ho&c methylen clorua) ¢4 héa tan c2in d6 va I3p lai buéc nay néu cAn. Chn cha y thai bd chat
thai hiru co vao thung dyng thich hep.

5.3 Cac miu khéng duwgc bdo quan treée khi chiét. Sau khi tach cac pha Idng va pha rén cla phan
chiét, chia phdn chiét sau cing thanh hal phdn bdng nhau va axit héa mdt phan cia pha Idng clia
phin chiét bling cach thém axit nitric (loai tinh khiét kim loai) cho dén khi pH clia pha Idng 1a < 2,
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CANH BAO: Khdng dwee axit héa bt ctr phdn nao khdng phai 12 nwée clia miu,

Axit nitric khdng dwc trdn véi cac hep chét htru co vi ¢b khd nang x3y ra phdn (rng nguy hiém. Danh
d4u chai dwng phan chiét a3 axit héa Ia “bao quan”.

6 Quy trinh chun bj miu
CHU THICH: Phai ghi lai tAt ¢ thong tin cAn thiét mot cach rb rang va chinh x4c trong sb ghi chép TCLP.

6.1 DPanhglasobd

6.1.1 Quan séat tryc quan mAu géc. Ghi vao sb sb long pha miu, miu 13 ddng nhit hay khéng ddng
nhét, mAu 14 chat rAn 100 % hay khéng va md ta vé bd ngoai clia mAu.

6.1.2 Xac djnh phin trim cac chit rén

6.1.2.1 Phan trdm chét rdn duoc coi 1a phdn cia mdt mAu chét thai tir @6 khéng chay ra dich léng
nao khi bj ép véi mét 4p suét aa dinh. Néu mau Ia cat hojc a4t va hidn nhién khdng chira dich 1dng, thi
mAu c6 thé dwoc gid dinh 13 100 % chét rén va khong cAn phai x4c dinh phan trim chat rén nira. N&u
khéng chic chén liéu m3u c6 phai 14 100 % chét rén hay khéng thl phai xac dinh ty 1& chét rén.

6.1.2.2 Can mdt mang loc sach, khd d4 rira biing axit duwgc diing khi loc miu cling véi mét miéng 1a
nhém méng va ghi lai 1a Khéi Iegng mang loc sach. Lam sach mang loc bing cach rira véi axit
nitric 1N, tiép theo rira lai lién tiép ba 1&n véi nwée DI. Viét ma sé mau 1&n gidy nhém @& nhan dang.
Can cbc md s& dung @8 thu gom phan chiét va ghi lai leng can cla cbe nay 1a Khéi lwgng binh
sach thu nhén phin loc. Lap thiét bj loc sir dyng mang loc a3 dugc can trude. DAt cbe md dung dé
thu gom phan chiét phia dué¢i ddu ra cla thiét bj loc. Dung mét céi gid k&, néu cin, a8 nang céc thu
phan loc sao cho miéng céc nay cao bing mirc dAu ra clia dung cy loc. Viéc nay sé d3m bao cho cbe
thu gom phén loc sé& hirng duoc tat ca phan loc chiy ra.

6.1.2.3 Can 103 g miu da dwoc ddng nhét trong mét céc chuyén va ghi lai lveng can cla mau Ia
Khéi lwgng céc + miu. Thém 3 g dugc tinh cho Igng mAu bj dinh vao thanh cée chuydn. Chuyén
mAu vao dung cu loc va can ce chuyén nhigm bin va ghi lai Iveng can 1a Khéi Iwgng cée bdn. Xac
dinh Khéi lwgng miu (Khéi lvong clia cée va mAu trir di khdi Ivgng ciia ce bln) va ghi lai.

6.1.2.4 Vin chit Cét; bd phan gilr dinh dung cu loc. B3t vong d&m mau trdng Ién dinh va Iap dwong
nap khi vao. CAp khi tir tir vé&i &p subt tir 1psi @én 10 psi (Cha thich: CAp khi manh ngay 14p tirc co thé
1am téc mang loc). Néu khéng thdy dich loc chdy ra hoc dich loc chiy ra cham it hon 1 giot2 phit thi
téng tir tlr &p suét 1&n hon 10 psi @én 50 psi. Didu quan trong 14 4p suét dwoc ting cham sao cho
mang loc khéng bj téc. Khi khi nén di qua mang lpc hoZic khi phan loc chay ra it hon 1giot/2 phat thi
dirng qué trinh loc. Ng&t dong khi cAp, xa phin khi du va thdo duéng cip khi khdi dung cy loc.



TCVN 9239:2012

CHU THICH: Néu mAu chira phn I 12 dich nurére ciing véi cac hat rdn nhd, thi c6 thé cin li tam mau treée khi
loc & phéng ngira mau Iam thc mang loc. Néu miu cAn duec li tm thi &p dung cac budc sau day:

6.1.2.4.1 May li tm phdi dwgc van hanh ding cich. 86 lgng binh chira mAu clia méy li tAm duoc
duing it nhAt 13 hai binh. M3i binh chira phai dugc can bing véi mét cap binh chira mAu clia may li tam.
D4t cac binh chira dbi dién b&n canh sau khi rét mAu vao tirng binh va s dyng loai pipet chuydn dung
1 14n 48 can bing mirc chét 16ng gilra c4c binh chira déi dién.

6.1.2.4.2 D4y tung binh chira m3u clia may li tdm vé&i mdt mAu nhd gidy nhém &é chéng tran. Lau
sach phdn ngoai thanh binh chira m&u. May li tdm phai dwgc gitr kho.

6.1.2.4.3 Tirng binh chira mAu duwgc boc xung quanh bing khan gidy d& d3m bao binh I&p khit trong
mam quay va dat c4c binh chira m3u vao mdy li tdm sao cho chung can bing vé&i nhau trong roto clia
may li tam.

6.1.2.4.4 Dong va van chat ndp may li tam.

6.1.2.4.5 Vin cAn sé dén sb 10 va khdi d8ng roto quay. Sau mét vai gidy thi vin cin sé téc a6 aén sb
30. D4 cho roto tang tc trong khodng 30 s va quan sat may li thm xem c6 bj qua lic hay khéng. Néu
may li tam vAn twong déi virng thi viin cin sé @én 60. Bing canh may i tm cho dén khi may dirng
tang téc, khodng 1 min. dén 2 min.. Khéng dweec aé may li tim dang hoat ddng ma khdng co
ngwdi giam sat.

6.1.2.4.6 D& may li tam chay it nhat 30 min.. MAu rét duc thi c6 thé cin thoi gian li tam 1a 60 min. dén
120 min. d& cé hiéu qua. Khi thoi gian li tdm dugc xac dinh da hét, dirng quay li tdm bang cach vin
cAn kiém soat vé diém zero. Mam quay phai mét val phat méi dirmg hén.

6.1.2.4.7 Sau khi li tam m3u, gan pha 16ng vao dyng cy loc. Bat binh thu nhan phin loc dwéi dung cy
loc va hirng 14y phan lgc theo nhw 6.1.2.4. '

6.1.2.4.8 M& dyng cy loc va chuyén cang nhidu cang tét phan chét réin vao dung cuy loc. C6 thé bd
sung mdt It dich @4 loc tré lai phAn chét rin nay d& 1am b ri chét rén ra. Khdng dwec rira chit rin
nay v&i nweére DI Vi s& 1am cho mAu bj loding va khéng st dung duoc.

6.1.2.4.9 Lp lai dyng cu lgc va dat tr& lai binh thu nh&n dwéi dung cy lpc. Str dyng ap suét 1&n nira
nhw néu trong 6.1.2.4. Tiép theo v&i phép xac dinh phan trdm céc chét rén.

6.1.2.5 Can cbc thu nhan va phin lgc va ghi lai lrgng can cla Khéi Iwgng binh + djch lgc. Xac dinh
lrgng can clia dich lgc (Iegng can cta cbe thu nhan va dich loc — lwgng cin cla cbe thu nhan) va ghi
lai. X4c dinh lwgng can cla chit rdn (lvgng cAn clia mAu - Ivgng can cla dich loc) va ghi lai. X4c dinh
phin trim cac chit rén ([lugng can cla chét rdn/ligng can cla miu da dung) x 100) va ghi lai 1a
phan trém. Dich loc ndly c6 thé cb pha th& nwéc va vira cé pha khdng phai thd nwérc.

6.1.2.5.1 Néu phin trim chét r&n > 0,5 % thl quan sat mang loc va néu thdy né bj &m, thi xac dinh
ph&n trm chét rdn khd. Phin trdm chét rén khd ndy dwec xac dinh bang cdch can mang loc 33 dung
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(tir dung cy loc) va 14 nhém kém theo. D3t trong 16 sdy véi nhiét @8 100 °C + 20 °C va sy dén khi hai
Iwgng ¢4n lién tiép sai khac nhau nhd hon 1 %. Ghi lai ca hai legng can va tinh toan phan tram chit
rén kho (dung Iegng can dAu tién @ ghi lai cla hai 1An can cho lwgng can &n dinh).

6.1.2.5.1.1 . Néu phé{;l tram chét rdn khd < 0,5 % thi di tiép dén budc loc miu (6.3.2.2). M3u nay sé
duoc loc qua dung cy loc 18 nhd, hodic twong duang, dung cu loc &p suét; phdn loc thu dugc duge coi
1& ph&n chiét cia quy trinh TCLP.,

6.1.2.5.1.2 Néu phin tram chit rin khd 2 0,5 % ho#ic bing hoic néu mang loc 14 khd, thi di tiép dén
bwéc gidm kich thwéc hat (6.1.3).

Néu phan trim chét rdn < 0,5 % di tiép dén bwéc loc miu (6.3.2.2). Trong trweéng hop ndy, miu sé
duoc loc véi dung cy loc va phan Ioc thu dwgc sé dugc coi 1A phan chiét clia TCLP.

CHU THICH: Néu 100 g phin mAu dugce dung trong phép xac dinh phan tram chét rén 12 100 %, luc d6 phan
mAu nay ¢6 thd dugc dung a8 chiét. Néu phan tram chét rin clia 100 g phan mAu cho nhidu hon 25 g chét rén
(duee xac dinh bang phan tram chét rén), lic 6 co thd ding chat rin nay ad chiét. 25 g chét rin duoc chiét vai
500 mL dich chiét, sé cho Igng dich @ dung cho quy trinh x{ Iy mAu.

6.1.3  Lam giam kich thwéc hat

6.1.3.1 St dung bwéc nay néu mdt miu cn gidm kich thude hat.

CAn gidm kich therdc hat néu:

a) PhAn chét rin clia m3u khéng Iot qua ray tiéu chudn c& 18 9,5 mm (0,374 inch), hodc
b) Dién tich b& mat cia 1 g vat liéu khéng bing hoc réng hon 3,1 cm?

6.1.3.2 Tiéu chi dién tich b& mat chi dwec 4p dung cho vat liéu thdi dang s¢i nhu gidy hodic vai (xem
7.1.3 @& biét thém mo ta chi tiét). Phuong phap ndy néu rdng khdng c6 phwrong phap & gidm kich
thwéce hat dbi vai vat liéu hién nhién khdng théa man tidu chi nay.

6.1.3.3 D& giam kich thwdc hat, cit, cha hoic nghidn cho dén khi cc hat dl nhd. Néu kich thwée hat
clia miu duoc gidm, cAn ghi vao phiéu chiét m&u trong phin ghi cht rdng qua trinh 1am gidm kich
thwéc 43 durgce thire hién.

6.2 Xac djnh djch chiét @& str dung

6.2.1 Néu ham lwgng phan tram chét rdn khé cla mau 1a Ién hon hodic bing 0,5 %, thi phin chét rén
clia mau sé cin duoc chiét. Xac dinh dich chiét d& st dung cho miu, thyre hién nhuw sau:

6.2.2 D3t cbc md dung tich 250 mL 1&n cAn va cAn trong Iueng bi. Can 4,9 g @én 5,1 g mAu trong céc
nay va ghi lai nhu 1a Khéi lvgng ciia miu. R6t mau vio trong rdy 1 mm. M&u nao khéng lot qua ray
thi @&p nh cho @én khi toan bd miu lot hét qua ray. Néu nhin thdy m3u hién nhién s& lot hét qua ray

10



TCVN 9239:2012

ma khéng cAn gidm kich thuéce thl khéng cin phai ray mAu. B sung 95,5 mL nuwéc DI va ghi lai thé
tich nwéc DI, d2y bing nép thly tinh hoic tAm phim nhyra, khuy k§ trén dTa khuy trong 5 min. béing
khudy tir. Do va ghi lai gid trj pH nhu 1a pH ban diu véi may do pH A4 higu chudn. Thir trang thai pH
&n dinh 1a cAn thiét do tinh can tré clia méu ctia TCLP va dién cyc pH tiéu chuln.

6.2.2.1 Néu pH clia miu |2 nhd hon 5,0, dich chiét #1 dugc dung dé chiét mau.

6.2.2.2 Néu pH ctia m3u Ién hon 5,0, thém 3,5 mL HCI 1N va ghi lai I2 ¢6 thém 3,5 mL HCI khéng?
Léc mAu va 1am néng m3u & 50 °C trong 10 min. trong mdt ndi céch thily. D& dung dich nay ngudi dén
nhiét dd phong va do/ghi lai gia tri pH 12 pH sau khl thém HCI + Iam néng.

6.2.2.2.1 Néu pH clia mAu 12 nhd hon 5,0, st dung dich chidt #1.

6.2.2.2.2 Néu pH clia m3u la I&n hon 5,0, s& dung dich chiét #2. Nhé ghi lai dich chiét nao sé dugc
diing cho tirng mau & dudi tiéu d& clia djch chiét.

6.3 Chiét miu

CHU THICH: Néu can phan tich cac chét htru cor trong m3u tht 88 mAu trong binh chiét béing thiy tinh ho#ic bing
PTFE.

6.3.1 M3i I4n chiét, st dung mdt binh chiét c6 thé st dung lai, s6 nhan dang cla biph phai dugc ghi
lai trong s& ghi chép binh chiét thiy tinh clia quy trinh TCLP. Tiép theo 20 1An chiét trong mét binh dac
thd, binh nay phai dugc dung cho mdt miu chiét tring dé danh gia sy nhi@m bdn. & [am sach k§ binh
chiét thily tinh ho#c binh PTFE, d4u tién rira v&i HCI lo&ing (20 % dén 50%). Sau d6 rira véi nwéc Di
ba I4n, trang rira dung cu thily tinh vé&i mét chit dung méi hru co nhw methanol (CH;OH), tiép theo rira
véi nwdc DI ba lan.

6.3.2 C& miu cla “chét rén" nén ding téi thidu 12 100 g. Néu mau cé phan trim chét rin thép thi
cén thé tich mau I&n hon d& tao dugc lvgng mau “chét rén” theo yéu cAu. Can phai tao du chét rén
ding cho qué trinh chiét sao cho thé tich cta phin chiét thu duwec 1a dd cho tit ca cac phép phan
tich. Néu Ivgng phan chiét thu dugc qua mdt 1An chiét riéng 1& khéng di cho tién hanh tht cd cac
phép phan tich, thi c6 thé tién hanh nhiu hon mdt 14n chiét va phin chiéf thu duec tir méi Ian chiét
duge gp chung 1ai.

6.3.2.1 Néu mau I1a 100 % chét rin, caAn khodng 103 g miu ddng nhat trong mdt dia can rong va ghi
lai Ia Khéi lwgng mau + Cée. CAn phai tinh dén mAu phy thém cho mAu bj thit thoat vi dinh vao thanh
binh chuyén. Chuyén méu véao binh chiét va can lai céc ban rdi ghi lai Irong can nhu 13 Khéi lugng cla
Céc bin, X4c dinh Khéi Iegng miu (lung can ciia chét thai va lgng can cia cbe chuyén - lvgng
can clia cbe chuyén bén) rdi ghi lai. Ghi lai lwgng can ndy nhu 12 Lwrgng cén ctia chét rin. Xac dinh
thé tich cla djch chiét duec ding (nghfa 14 luong can clia chét rén tinh bing gam x 20 = thé tich dich

"
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chiét cAn @& dung tinh bing mililit, mL). Ghi lai tha tich nay 1a Thd tich dich chiét dwge dung. i tiép
@én buéc 6.3.3.

6.3.2.2 Néu mAu Ia chét 18ng hosic nhidu pha, thl cAn phai tach chét I8ng/chAt rén rigng r&. Loc miu
bing mét dung cu loc. Phin loc 18ng duwgc thu lai va leu gitr @8 1am tiép buée sau. Phdn loc rén con lai
trén gidy loc dugc chiét. Qué trinh loc nhur sau:

6.3.2.2.1 Lép dung cy loc diing mang loc sach @3 dugc rira véi axit HCI 1N va sau d6 rira 3 1An lién
tiép véi nuée DI

6.3.2.2.2 Can cbc thu nhan phin lgc (cbc dung @8 hirng phin loc) rdi ghi lai lirgng can ndy 13 Khéi
Iwgng cua cbe sach: DAt cbe nay ngay dudi dhu ra clia dung cy loc. Dl‘mg‘ mét céi gid néu cin ad
nang cbc thu nhan phin lgc nay sao cho miéng cle ¢b cling A9 cao vé&i dAu ra clia dung cy lgc. Lam
nhu vay d& d3m bao cbe thu nhan hirng duwec tit ca phin loc.

6.3.2.2.3 Can mét lwgng miu vira @0 (xem 6.3.2) va ghi lai legng can ndy nhuw 12 Khéi lwgng
miu + Céc.

6.3.2.2.3.1 Néu miu c6 chét rén khd < 0,5% thi phin lgc duwoc coi 1a phin chiét. CAn phai ddm bao
loc @G mAu d& cb it nhat 500 mL phan chidt néu c6 thd — lgng ndy Al cho xir Iy @& phan tich kim loai
va thiy ngan. Di tiép dén 6.4.2.

6.3.2.2.3.2 Néu miu co chét rén khd bing hoic > 0,5% thi chia 100 gam mAu theo phan tram chét
rén (theo hé thap phéan) a8 xac dinh lwgng mAu cAn loc 4 thu dugc 100 gam pha rén.

CHU THICH: Khong ding céc két qud phan trim chét rin khé cho phép tinh todn nay; sir dung cac két qua
phan trim chét rén. Chuyén mu tir cbc chuydn vao dung cy loc. Can cbe chuydn bin rdi ghi lai Khéi Ivgng cée
bin. Van chat lai cac by phan gilr dinh dung cy loc. DAt véng dém mau triing 18n dinh va 14p Guwdng nap khi vao.
Cép kh tir tir voi ap suét tir 1 psi dén10 psi (Cha thich: Cép khi manh ngay I4p tirc co thd chéng lam téc mang
Ioc ). Néu khéng thdy phan loc chdy ra hodc phan loc chdy ra cham It hon 1 giot/2 phut thi tang tir tir ap suat 18n
hon 10 psi dén tbi da 50 psi. Didu quan trong 1a 4p sudt dugc tang tr tir sao cho mang loc khéng bj tic. Khi khi
nén ¢i qua mang loc hodc khi phdn loc chdy ra It hon 1giot2 phut thi dirng qua trinh lgc. Ngét dong khi cAp, x&
phan khi dur va thao dudng cAp khi khdi dyng cy loc.

6.3.2.2.4 Xac dinh va ghi lai khéi lvong chét thai (ltong can clia chét thai va binh chuyén — lugng can
binh ban). Can céc nhan phan loc va phan loc rdi ghi lai Khéi Ivgng clia Cc + Phin lgc. Xac dinh
Khéi lwgng phin loc (Irong can clia cbe nhan va phin loc — lrgng can cbe nhan). X4c dinh khéi
legng Chét rén (12 phin clia mu khdng duwoc loc qua dyng cy loc, Igng can clia mAu — lrgng can
clia phan loc) va ghi lai. X4c dinh thé tich clia dich chiét cAn diing (leng can clia chét rén tinh bing
gam x 20 = thé tich djch chiét, mL) va ghi lai 1a Thd tich cuia dich chiét dwge st dung.
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6.3.2.2.5 Chuyén phan loc vao mét binh chira m3u sach, kich c& clia binh sé tuy thudc vao lwgng
phén loc thu dugc. Néu thyc hign mét vai 1an chiét cho mét m3u, thi dung binh chira rdng hon a8 bét
d4u cdng viéc loc'va Iy gitr tt cd phan loc cla tAt ¢ 1An chiét trong binh chira d6.

6.3.2.2.6 Chuyén cin than mang loc ban tir dung cu loc vao binh chiét bang mét dao trén néu thiy
can thiét. Va néu chit rin dinh ho#c va nhét thl @3t mét mang loc sach I18n trén mang loc bin d6 dé
tdm 14y chét rén. Didu nay cho phép chuydn sach hon chét rén tir dung cy loc vao binh chiét.

6.3.3  Phai chudn bj mau tréing dé chiét cho tirng loat m3u TCLP va dugc tién hanh ddng thei, mau
chiét tring dwoc thie hién ciing cach thirc nhir mau thir nghiém. Néu ca hai loai dich chiét dwec st
dung thi ciing chudn bj ¢a hai mau trdng — m&i miu trdng cho tirng loai dich chiét.

6.3.4 Thém tir tr mot lweng vira phai dich chiét vao chét rén trong binh chiét. Ghi lai gia trj pH cua
dich chiét. Van chit nip ady binh chiét ban d4u. Sau cling, I3ng va kéo dudi tAm phim bao quanh nép
binh chiét ban d3u dé chdng bj rd, hé. L&p chit binh chiét vao tréng quay. Kiém tra cin than xem I4p
ding chwa. Tréng bé ngoai cb vé duoc lp chdc chén nhung c6 thé roi khéi may khudy khi va cham.
Cén dam bao 1a mAu hoan toan can bing va chic chin.

6.3.5 Bat tréng quay va a8 miu quay mét lic. T4t tréng quay va kiém tra xung quanh mép binh xem
6 bj hé hay phdng Ién. Thir bép binh. Néu thiy c6 rd ri thi théo binh d6 va thay bang teflon néu cin.
Néu quan sat thdy phdng I&n hoic loai binh khdng thd bép dworc thi thao binh va dwa vao théi trong td
hut. Cén than thay binh trong tréng quay. L3p lai c&c budc néu trén ddng thai kiém tra va xac dinh cac
chd rd . Néu khdng quan sat thiy rd i, th qua trinh chiét cé thé dwgc thyc hién tiép. MAu phai duec
quay trong thei gian 18 h = 2 h. Ghi lai nhiét 43 phang, sé vong quay/phit clia may khudy, ngay - gier
bét du chiét va két thuc.

6.4 Loc phdn chiét

6.4.1 Sau quéng th&i gian quay 18 h £ 2 h, vat ligu trong binh phai dugc tach ra thanh pha iong va
pha rén béing céch loc qua mot dung cy loc sach cling véi mang loc sach @3 rira axit. Lam sach mang
loc bng cach rira né véi axit nitric 1 N tiép sau d6 rira ba 1An lién tiép voi nwdc DI.

6.4.2 N&u dich chiét rat dyc véi cac chat rén lo Irng va s& kho loc thi c6 thd li tam trwée khi loc
(xem 6.1.2.4.1). R6t phdn chiét chira duwgc loc vao dyng cy loc qua clra 1dy mAu trén dinh dung cu
nay. LAp vong dém va néi véi dudng cip khi. St dung 4p suét 1 psi tang tir tir (phan loc phai chay
ra dyng cu lgc).

CHU THICH: C#p khi manh ngay lap tirc c6 thé chéng lam téc mang loc! Néu khéng thy phan loc chdy ra hosc
phan loc chdy cham It hon 1 gigt/2 phut thi tang tir tir &p suét 18n hon 10 psi @én téi da 50 psi. Didu quan trong 12
&p sudt dwoc tang tir tir sao cho mang loc khong bj tdc. Khi khi nén di qua mang loc hoc khi phin loc chay ra it
hon 1 giot/2 phat thi dirng qua trinh loc. Ng&t ddng khi cAp, va théo dudng cép khi khéi dung cy loc.
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6.4.3 Néu c6 ca hai pha ho#c trong phin chiét Idng ho#ic trong phan lgc, thi str dung mét phlu tach
sach @5 rira axit & tach hai pha nay. Ghi lai thd tich clia pha nuwéc va pha khéng phai 13 nwéc cla
phin chiét. Can 10 mL cla tirng pha nuwéc va pha khdng phai 4 nuée clia phin loc va s dung nhirng
thé tich nay d& tinh ty trong cla tirng 1ép. Sau d6 ty trong ndy c6 théd dwec dung dé tinh thé tich cla
phan loc [a nwée va khdng phdi 1a nwéce. Luu gile tirng pha trong céc binh dirng Yiéng biét va ghi nhan.
Gop pha nuéc clia phin chiét ndy (théng thudng phin chidt chira mdt pha nwéc rigng 18) véi pha
nwéc clia phin loc (néu ¢6). Néu cb thd duec thl gdp pha khdng phai 1 nwée clia phin chiét véi pha
khéng phai la nwéc clia phin loc.

CHU THICH: Néu d&u c6 ca pha khong phai 1 nude clia phidn Ioc va pha khdng phai 14 nuéce clia phan chiét thi
ty trong cia hdn hep dugce gdp lai cin phai do. Can mdt phén 10 mL cia pha khéng phai la neérc 84 dugc gop lai
va tinh ty trong. Ghi lai gid trj ndy vao phiéu ghi TCLP. Tuong ty, néu c6 pha khong phai 14 nudc cia phan chiét,
va khéng c6 pha khéng phai la nuéce clia phin loc thi ty trong clia phdn loc khdng phai 1a nwéc cin duec do va
ghi lai,

Ghi lai trong phiéu ghi nhirng pha nao a3 dwgc gdp lai. C4c dung dich nuwéc va khdng phai 13 dung dich
nuéc dugc tao ra cAn phai ghi nhan 14 nwéc hodic khong phai 1a nudc. Hal pha nay sé duwec chuln bj
va phén tich riéng ré. Dung dich nwdc sé dwegce xir Iy (pha loiing 1/10) nher 13 mét miu nwéce cho phan
tich clia TCLP trong khi @6 m&u khéng phai 1 thd nueéc s& duge chudn bj nhw 12 miu chét thal, Két

qua phan tich clia 2 pha sé& dwgc gop lai thanh mdt két qua don 38 ngud giam sat nhém phan tich bao
c4o cho khach hang 14 trung binh thé tich theo trong sb.

CHU THICH: Théng b&o cho ngurdi gidm sat va ngudi gidm sat nhom phan tich Kip theri néu c6 ca hai pha 13
pha nwéc va pha khdng phai 1a nueéc.

6.4.4 Xac dinh va ghi lai
a) Thé tich phin chiét thd nwéc 1a tdng thd tich phAn nwée cla dich chiét dwoc thu hbi.

b) Thé tich phdn chiét khéng phai thd nwéc 13 tdng thd tich clia pha khéng phai Ia nwéc cla dich
chiét Bwoe thu hdi.

4

c) Thé tich phin lgc thé nwée 1a thé tich pha nwde clia phan loc clia mu.

d) Thé tich phin loc khéng phai thd nwée 12 thd tich clia pha khdng phai thé nuwdc cia phdn loc
cla méu.

e) Téng thé tich thd nwéc 1a tng thé tich clia phan chiét thd nuréc va phin loc thé nuérc.

f) Téng thé tich ciia cac phin khéng phai thd nwée 12 tdng thé tich clia phan chiét khéng phai thé
nwéc va phin loc khéng phai thé nude.
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6.4.5 Ghinhan miu chiét tring v&i ma sé mAu, ghi cac théng tin 1a miu dugc chiét véi hoa chét gi va
ma sé cia 16 chiét. Ghi lai ma s& mau trong cdt ghi chu clia phidu phan tich.

6.4.6  Xac dinh va ghi lai pH clia phn chiét nhu 12 pH clia djch chiét dwec thu héi.

6.4.7 Néu cb ydu chu phan tich cac chét htru co @bi véi mau thi tach khodng 3/4 lvong miu @8 ding
cho phan tich htru co (khodng 1600 mL dich chiét) va lwu gilr trong binh thly tinh dyc. Danh déu sb
mAu hiru co 18n thanh binh va chuyén cho nhém chuln bi mau hiru co. CAn gilr lai khodng 300 mL d&én
400 mL @& chun bj m3u cho phan tich kim loai.

4

6.4.8 Kiém tra két tGa blng cach thém axit vao mdt miu phy nhd. B4t ké cb tao ra két tia hay khéng,
Khéng dworc axit héa toan b§ miul Tach miu cdn lai dwec dy dinh cho phan tich kim loai va thiy
ngan vao hai binh dyng tach biét va axit héa mét trong hai binh dirng phan chiét ciia mau d6 véi axit
nitric cAp Ao tinh khiét kim loai @&n pH < 2. Ghi nhan rd phan chiét TCLP nao I3 “cé bdo quan” hodc
“khdng bao quan”. Néu m3u dy dinh dugc xi¥ Iy trong ciing ngdy loc thi lac 46 cac méu c6 thé dugc
axit hoa sau khi chun bj @& x{ ly. Ghi lai vao phiéu phan tich phin chiét nay 43 duoc bdo quan hay
dang dwegec bdo quan?

6.4.9 Xac dinh va ghi lai vao phiéu chiét:

a) Phin loc 14 nhidu pha?

b)  Néu nhidu pha, ghi lai s8 pha c6 trong phan loc.

¢) Téng lwgng cin ciia phin loc - Ivgng can dugc gdp lai clia tht ca cac phan loc.

d) Téng lwgng cin clia pha nwéc — lgng can dugc gdp lai clia pha nwde clia tat ca cac phan loc.

e) Téng lweng cin clia pha khdng phél nwéc — lvgng can dugc gop lai clia cac pha khéng phai
nwéc clia tht ca cac phn loc.

f)  Lwong cén cia 10 mL phin loc thd nwéc — xac dinh bing st dung mét éng dong chia 6 sach
da rlra bing axit.

g) Ty trong cua phin loc thd nwéc — lugng cén tinh bing gam clia-10 mL phan lgc thé nwéc
/10 mL.

h)  Thé tich ctia phdn lgc thd nwéc — legng can tinh bing gam clia phan loc thd nudchty trong.

i)  Lweng cin clia 10 mL phan lgc khéng phal thé nwéc - xac dinh bing can khéi leong bl mét
binh dinh mic 10 mL, thém 10 mL vao binh ndy va can binh va phin loc khdng phai thé nudec.
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J) Ty trong cta phin loc khdng phai thd nwée - lugng can tinh bing gam ciia 10 mL phn loc
khéng phai thé nwée /10 mL.

k)  Thé tich clia phin loc khdng phai thd nwéc - lugng can tinh bing gam clia phin loc khéng
phai thé nuécity trong.

CHU THICH: ©6i voi chudn bj mAu a& phan tich kim loai :

Phan chidt thé nuréc cAn phal duge xir Iy theo cling cach thire nhur véi cac mAu nude && phan tich tdng kim loai
¢6 thd phat hién dwoc (MT-024) ngoai trir nhirng phan chiét cin dugc pha lo&ing mudi 1n (1:10). Béi voi mdi loai
dich chiét, chuan bj mot mAu thém trong s& cac mAu chudn bj cho phan tich. Hon ntra, 16 mu chi bao gdm céc
mAu twong ty nhau. Vi dy, 16 m3u khéng duge bao gdm miu son va mAu d4t. Tao ra nhidu 16 m&u nhu cAn thiét
d& d3m bao dai dién dung cho thanh phin trong ndn mau. Kiém soat chat lvgng cdn c6 mt loat nén mau thém,
loat m&u I3p va chi mdt quy trinh x(r Iy mAu trng cho mét loat mAu 12 cin thidt. Can chu y dra miu trdng clia quy
trinh TCLP vao quy trinh chudn bi mAu.

Déi vé&i pha khdng phai thé nueére (pha rén), xi Iy nhie véi chét thai, bing bép dién, 16 vi séng (MT- 060).

Céc loai x( Iy mAu khac dbi v&i pha nwrée va khdng phai théd nudre thi in ra va glei cling véi phiéu xtr Iy
mAu mét bidu @& ctia quy trinh TCLP. CAn ghi vao phidu xir ly m3u & pha ndo dugc xr Iy.

7 Kiém soat chit lwong

St dyng dich chiét nhw theo yéu rdi cAu tién hanh chiét it nht mét mAu tréng cho méi 16 20 mAu hosc
it hon. Néu sir dung ca hai loai dich chiét thi dung hai m&u chiét tring, mét m&u cho mdi loai dich chiét.
Ctr mét loat 20 mAu thi it nhét phai c6 mdt mAu chiét dap, giéng hét nhau.

8 An toan va quan ly chét thai nguy hai
8.1 Xem lai S& tay an toan phdng thi nghiém va Quy trinh (rng phé khin cip déi véi chét thai nguy hai.

8.2 S dung than trong v&i cac chit gay kich thich nhw axit, kiém. Tranh hit phai hoi clia cac chét
ndy b&ng cach st dung chlng trong ta hat khi c6 thd va khdng d& mat gAn cac binh chira cac héa chét
ndy. Tranh tiép xiic da va qun 4o vé&i cac chét gay kich thich nay béng cach dung gaéng tay, mit na,
kinh chdn ti hat, v.v. Can phdi mang kinh bdo h trong thei gian Iam viéc trong phdng thi nghiém.

8.3 Luu gilr tAt ca cac chét thai ma khong thé thai bd vao trong chai chira dung tich 2 L (va ghi nhan
la Chét thai nguy hai), dé trong ti hat bén canh dung cy thi nghiém. Bam bdo [a chai chira nay duwoc
@4y nép sau khi dung'va a3t chai trong ngan dwéi th hat va khdng chira ddy qué 90 % dung tich chai.
Khi chai dyng @3y dén 90 % dung tich thi thai bd ngay vao trong cic thiing chira chét thai nguy hai
duwgre qui dinh trong khu vire. ‘
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8.4 T4t ca nuéc thai khdng nguy hai cb thd thai bd vao céng néu pH tir 5 dén 10. Ndu khdng, nuéc
thai cAn dugc trung hda treéce khi ad bd.
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Néng do tél da clia cac chit nhidm bin dé xac dinh déc tinh

Phy luc A
(tham khao)

Chét nhidm bin Mirc quy dinh (mg/L}

Asen ' 5
Bari 100
Cadimi 1
Crom 5
Chi 5
Selen 1
Bac 5
Thily ngan 0,2
Benzen 0,5
Cacbon tetraclorua 0,5
Clordan 0,03
Clorobenzen 100
Cloroform 6
o-Cresol 200
m-cresol 200
p-cresol 200
Cresol 200
24-D 10
1,4- Diclorobenzen 75
1,2- Diéloroetan 0,5
1,1- Dicloroetylen 0,7
2,4- Dinitrotoluen 0,132
Endrin 0,02
Heptaclo (va cac hydroxit clia no) 0,008
Hexaclorobezen 0,13%
Hexacloro-1,3- butadien 0.5
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Ndng dd téi da cua cac chit nhidm ban dé xic djnh dgc tinh (tiép)

Chét nhiém bin Mtre quy djnh (mg/L)
Hexacloroetan 3
Lindan 04
Metoxy¢lo 10
Metyl‘atyl keton 200 ]
Nitrobenzen 2 ||
Pentaclorophenol 100
Pyridin 52 7
Tetracforoetylan 0,7
Toxaphen 0,5
Tricioroetylen 07
2,4,5- Triclorophenol 400 -
2,4,6 Triclorophenol 2
2,4,5-TP (Silvex) 1
Vynil Clorua 0,2
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Phulyc B
(tham khao)
Ngwéng tdng cdng c6 thd dwee vi pham sau khi phén tich theo TCLP

CHU THICH: Chi ap dung v&i mAu 100 % chét rdn

Chét nhidm bén Nguwdng (mg/kg)
Asen : 100

Bari 2000
Cadimi‘ 20

Crom 100

Chi 100

Thiy ngan 4

Selen 20

Bac 100
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Thw myc tai ligu tham khao

EPA Method 1311, revision 0, November 19982,

TCLP. XLT: The TCLP Excel template for recording data

MT-007: SOP for cleaning glassware.

MT-024: SOP for waters metals digestion EPA Method 200.2 (modified).

MT-060: SOP for hot block digestion of soil, sediment, waste and tissue samples for total
recoverable metals.
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