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Chit thai — Phwong phap thwe hanh chiét miu dung cho cac phép
phan tich héa hoc str dung bé chiét Soxhlet

Standard practice for extraction of solid waste samples for chemical analysis using
Soxhlet extraction

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chudn nay mb ta quy trinh chiét cac hop chét hiru co khéng bay hoi va bay hoi mét phan tir
cac chat rin nhu dét, can 1&ng, bun, va cac chét thai dang hat, sir dung bd chiét Soxhlet.

1.1.1 M&u nay phai phit hop dé pha tron véi tac nhan lam kho mau, natri sunfat hodc magie sunfat,
dé lam kho tat ca cac bé mat clia mau.

1.2 C6 thé 4p dung tiéu chudn nay két hop véi ASTM D 5368 dé xac dinh téng ham lugng cé thé
chiét duoc bing dung méi (TSEC) clia dét, c&n Iang, bun, hodc cac chat thai dang hat va phu thuge
vao dung méi da chon dé chiét.

1.3 Phuong phap nay bi han ché déi véi cac dung mai c6 diém si thap hon diém sdi cla nuéc tai ap
suét khi quyén.

1.4 Phan chiét bing dung méi thu dugc theo phurong phap nay c6 thé phan tich dugc tdng hoic riéng
Ié cac hop chét hitu co khong bay hoi va bay hoi mét phan, nhung cé thé can ap dung céac quy trinh
lam sach mAu treedc khi tién hanh phan tich hop chét cu thé.

1.41 Phuong phap nay cung cp cac phan chiét mau phu hop dé phan tich bang cac k¥ thuét khac
nhau nhu séc ky khi ion héa ngon Itra (GC/FID) hodic séc ky khi khéi phé (GC/MS).

1.5 Phurong phap ndy duoc khuyén cao chi ap dung cho cac mau chét rén cé thé lot qua ray
10 mesh (kich thuéc 18 sang xap xi 2 mm), hodc chiéu day nhé hon 2 mm.

1.6 Tiéu chudn nay khdng dé cap dén cac quy tic an toan lién quan dén viéc ap dung tiéu chuan.
Nguedi str dung tiéu chudn nay phai cé trach nhiém Iap ra cac quy dinh thich hop vé an toan va slrc
khoé, ddng thoi phdi xac dinh khd nang 4p dung cac gi6i han quy dinh triroc khi stz dung. Xem Diéu 9
abi véi cac phong ngtra cu thé.
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2 Tailiéu vién dan

Céc tai liéu vién dan sau la can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi v&i cac tai lidu vién dan ghi
nam cdng bé thi 4p dung ban dwoc néu. Di véi cac tai liéu vién din khang ghi ndm céng bé thi ap
dyng phién ban méi nhét (bao gdm ca céc stra ddi).

ASTM D 75, Practice for sampling aggregates (Thurc hanh dbi véi céc tép hop Idy méu)

ASTM D 420, Guide to site characterization for engineering design and construction purposes (Hwdng
déan dic diém vj tri cho thiét ké ky thuét va cac muc dich x4y dung)

ASTM D 2234/ D 2234M, Practice for collection of a gross sample of coal (Thuc hanh cho viéc thu thép
mé&u gép cua than)

ASTM D 2910, Method for removal of organic matter from water by activated carbon absorption
(Phuong phép loai bo chét hitu co tir nwéc bdng hdp thu cacbon hoat tinh)

ASTM D 3086, Test method for organochlorine pesticides in water (Phuong phép thir dbi voi thuée troe
Sau clo hivu co trong nuwoc)

ASTM D 3694, Practice for preparation of sample containers and for preservation of organic
constituents (Thyc hanh chuén bi céc vat chira mau va béo quén céc thanh phan hiru co)

ASTM D 3975, Practice for development and use (preparation) of samples for collaborative testing of
methods for analysis of sediments (Thyc hanh xdy dung va st dung (chuén bj) céc méu dé ther nghiém
hop téc céc phuong phap phén tich cén lang)

ASTM D 3976, Practice for preparation of sediment samples for chemical analysis (Thyc hanh chuén bj
céc méu cén ldng dung cho céc phép phén tich héa hoc)

ASTM D 4281, Test method for oil and grease (flurocarbon extractable substances) by gravimetric
determination (Phuong phép thir cho ddu va mé (céc chét chiét flurocacbon) béng céch xéac dinh trong
lugng)

ASTM D 5368, Test method for gravimetric determination of total solvent extractable content (TSEC) of
solid waste samples (Phuong phép thi xéc dinh trong luong téng ham lrong co thé chiét dugc bing
dung méi chiét (TSEC) cta c4c mau chét thai rén)

ASTM E 122, Pratice for calculating sample size to estimate, with specified precision, the average for a
characteristic of a lot or process (Thurc hanh tinh kich c& mau dé w6c tinh, v6i do chinh xac quy dinh,
gia trj trung binh déi véi mét ddc tinh clia mét 16 hodc qué trinh)

EPA SW 846, Method 3540 Soxhlet extraction, Test methods for evaluating solid waste,
Physical/Chemical Methods SW 846, Third edition (Phuong phdp 3540 B chiét Soxhlet, Phuong phép
thir dé dénh gié chét thai ran)
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3 Thuat ngir, dinh nghia
3.1

GC

Séc ky khi

3.2

GC/MS

Séc ky khi khéi phé

3.3

TSEC

Téng ham lwgng cé thé chiét dwoe bdng dung méi. Tdng ham Iwgng theo khdi lgng (w/w) clia cac vat
liéu hivu co chiét dwec tir dat hodc chét thai rdn bang dung méi da chon.

4 Toém tit phwong phap

4.1 Ma&u dugc tron véi natri sunfat hodc magie sunfat, rdi d&t trong dng bao mau, va dwoc chiét bang
cach sir dung dung méi thich hgp trong bd chiét Soxhlet trong khodng thoi gian tir 15 h dén 20 h. Dé
biét thém théng tin, xem ASTM D 4281. Thei gian can thiét c6 thé dai hon hodc ngén hon khoang thoi
gian quy dinh, véi diéu kién Ia thei gian chiét d& chon duoc chirng minh la thich hop déi v&i cac hop
chéat va nén mau quan tam.

4.2 Phéan chiét badng dung méi c6 thé duoc tiép tuc xi¥ ly bang cach st dung céac k¥ thuat 1am sach
méu va cé thé dwgc phan tich 4p dung cac phuong phéap dung cu cho cac hep chét hiru co cu thé
khéng bay hoi hoc bay hoi mét phan. Phwong phap nay khéng bao gdm cac phwong phéap lam sach
phan chiét mau.

5 Y nghia va trng dung

5.1 Phuong phap nay dwa ra mét quy trinh chung dé chiét bang dung méi cac chat hiru co tir dat, can
I&ng, bun, va chét thai rdn hat min. Phuong phap nay cé thé sir dung nhu buéc dau tién trong qua
trinh chiét bing dung méi cac thanh phan hiru co tir cac vat liéu thai nhdm muyc dich dinh lwgng cac
thanh phan hiru co dugc chiét. Khi sir dung dung méi chiét thich hop, thi cé thé &p dung quy trinh nay
@é xac dinh téng ham lwong c6 thé chiét bang dung méi (TSEC) ctia mau. Viéc chiét cac hop chét hiru
co khdng bay hoi hodc bay hoi mét phan tir chat thai rén néu trén phai st dung cac dung méi néu
trong Bang 1 hodc EPA SW 846 Phuong phap 3540.

5.2 Gidi han phat hién, dai ndng dé tuyén tinh, va dé nhay cta phwong phap phan tich hep chét htru
co cy thé sé phy thudc vao phurrong phap dung cy va ciing phy thuéc vao phwong phap lam sach mau
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va ndng do dung mdi da sir dung. Céc gidi han phat hién dién hinh cé thé dat duoc ddi véi GC hodc
GC/MS nam trong pham vi phan triéu va dwéi phan triéu.

5.2.1

Gi¢i han phat hién cla phwong phap cé thé dwoc diéu chinh bang viéc thay ddi thé tich phan
chiét dwoc str dung va bd sung viéc lam sach mau trede khi phan tich.

5.3 BO chiét Soxhlet c6 wu diém khi phan tich chat thai rdn va dat/chat thai hdn hop dang nhii twong

véi céc ky thuat chiét tron dung moi nghiém ngat hon.

Bang 1 - Céc (rng dung dworc Iwa chon ciia bd chiét Soxhlet diing dé chiét

cac chit hivru co tir cac nén miu chét rin

Thai gian
Nén miu Dung moi hg;’ggg“h%ﬁhf:ét {ccr;.:stk; Tham khdo
(1) Céanlang 1,1,1-trichloro-1,2,2- Dauvadaubditron | 4 (80) (1)" Plumb (1983)
trifluoroetan (Freon)
(2) Bun va cac vat liéu tvong | 1,1,1-trichloro-1,2,2- Dauvadaubditron | 4(80) (2) Standard Methods
tyr trifluoroethane (Freon)
(3) Bun tir nudc cong/nuéc | Hexan sau d6 metanol Téng C hiru co 24 (3) Strachan (1983)
thai trong ddu, diu bdi
tron, mé&
(4) Chéat rdn lo Irng cla nude | Hexan/diclorometan Chat gay 6 nhiém 24 (480) (4) Harrold (1982)
thai 6o thi va than hoat tinh uu tiégn dé& bay hoi
mét phén
(5) DAatva buyi trong nha Axetorvhexan(1:1) Thubc trir sau clo 5 (60) (5) EPA(1980)
hiru co
(6) C#n lang Diclorometan Phenol 8 (6) Goldberg (1980)
(7) Dat a) axeton/n-hexan(1:1) Aldrin, dieldrin 12 (554) (7) Chiba (1968)
b) axetonitril Aldrin, dieldrin 14 (47)
e c) 2-propanol/n-hexan(1:1) | Aldrin, dieldrin 18 (108) i
(8) Dat Clorofom/metanol(1:1) (cac | Dieldrin 8 (160) (8) Saha (1969)
dung mdi khac cling duoc
nghién ctru)
(9) Céc hat byi trong khéng khi | Metanol (cyclohexan cing Tong céc chat hiru 2 (9) Hill (1977)
dugc nghién clru) co
10) Céac hat bui trong khéng khi | Benzen PAHs dugc chon 4-6 10) Pierce (1975)
(11)  Cac hat byi trong khong khi | Nhidu dung méi dugc PAHs duoc chon 6 1(11) Stanley (1967)
nghién clru
(12) Céc hat sol khi 10 than Benzen PAHs dugc chon 2(18-20) |(12) Broddin (1977)
(13) Céac hat sol khi nhan tao Metanol/benzen PAHs duoc chon 8 (80) (13) Cautreels (1976)
Metanol/benzen Phtalat dugc chon 16 (160)
Metanol/benzen Hop chit béo duoc | 2(20)
chon
Metanol Chét thom nitrogen | 4 (40)
dugce chon
Benzen Chét thom nitrogen | 2 (20)
dugc chon
(14) Cacbon hoat tinh Clorofom Phenol 44 (440) (14) Pahl (1973)
Clorofom/etanol Téng cac chét hiru cor (15) Buelow (1973)
|(15) B6 loc soi thuy tinh 26 dung mdi va 24 hén Tong cacbon hiru 6 1(16) Grosjean (1975)
hop ddi co
(18) Cé&n lang be mat Metanol sau d6 Téng hydrocabon 48 (160) (17) Sporstol (1985)
diclorometan dau
(17) _Cén lang day Hexan/axeton/isooctan Benzen clo héa 18 1(18) Onuska (1985)
(18) Céc hat cé y nghfa vé mat | Benzen Dioxin clo hda 16 (19) Lamparski (1980)
méi trudrng
(19) bat Hexan/axeton/metanol DDT 12 20) Nash (1972)
A Céac sb in @Am trong ngodc don tham chiéu theo danh myc Tai liéu tham khéo
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6 Can tro

6.1 Cac dung mdi, thuéc thir, dung cy thiy tinh, va phan ctrng xtr ly mau khac cé thé sinh ra cac vat
réi rac hodc cac dwong nén cao Ién, gay hiéu sai cac phan tich tiép theo. T4t ca cac vat liéu nay phai
dugc chirng minh la khéng gay can tré dwdi cac diéu kién cla phép phan tich tiép theo. Yéu ciu thye
hién viéc lwa chon cac thude thir cu thé hodc loc cac dung méi bang cach chung cét tat ca trong hé
théng thay tinh, hodc ca hai, khi phan tich hop chat hiru co sau khi chiét suét.

6.1.1 Dung cuy thdy tinh cin phai lam sach béing cach rira bang chét tay rira hodc dung dich lam sach
khong chira crém, trudce tién sic riva bdng nuwdc voi, sau d6 bing nwéc c6 cap dé thube thir, tiép sau
bang axeton chung cét lai, va cuéi ciung bing dung mai chét long thuéc trir sau (tiee 14 dung méi str
dung dé chiét). Néu loai va kich thuéc clia dung cu thiy tinh cho phép, thi c6 thé lam sach biéng cach
say trong 16 nung tai 400 °C trong khodng tir 15 min dén 30 min. Hodc cach khac, c6 thé sy dung cu
thay tinh trong 16 tai 103 °C trong it nhat 1 h, sau khi stc rira bing dung méi va théo ra. Dung cu thiy
tinh dé do thé tich khéng dwoc sy trong 16 nung.

6.1.2 Chat déo, trir PTFE-florua cacbon, c6 thé Ia ngudn gay can tré nghiém trong, dac biét khi cac
thanh phan hiru co cy thé Ia cac thanh phan phan tich dang quan tam. Phai tranh sir dung ching. Cac
méu duwoc gom trong céac binh thly tinh cé nat 16t PTFE-florua cacbon. Hodc cach khac, nit cé thé
duoc 16t bang 14 nhém da lam sach khi 6 pH clia mau gan trung tinh va ham lwong muéi cla mau
thap. D& giam thiéu t6i da kha nang nhiém ban cta cac vat chira mau sau khi lam sach, cac vat chira
ndy can dwec lam sach ngay trwdc khi st dung va dwoc day/bit kin lai. Nén trang dung cu thay tinh
béng dung méi chiét ngay trivéc khi st dung.

6.2 M3u trdng chiét Soxhlet va phan tich can dwoc thire hién dé xac dinh dung méi, chat/tac nhan lam
khé, va nén clia thiét bj. Néu can, éng boc thiy tinh (hodc gidy) va bang thiy tinh phai dwrgc ngam chiét
béng dung méi trudc khi str dung dé gidm thiéu téi da si nhidm ban. Cac miu triing sir dung trong
phuong phap phai c6 ndng d6 it hon 20 % so véi ndng d6 téi thiéu can bao céo. (Cac) mau tring st
dung trong phwong phap phai dwgc bao cao cung véi cac dir liéu clia phwong phap.

6.3 Nén TSEC twong dbi cao (> 20 % TSEC téi thiéu quan tam) cé thé 1a két qua tir viéc hoa tan natri
sunphat hodc céc chét lam khé khac trong dung méi chiét. Diéu nay sé& ng3n can céc (rng dung cua
phuwong phap nay ddi véi viéc xac dinh TSEC.

6.4 Tap chat trong dung méi chiét hodic nén TSEC co thé Ia ngudn can tré. Cac mau dung mai tréng
can phai dugc phan tich véi tirng binh dung mdi méi. Bt ¢ khi nao nén TSEC cao, hodc céc hop
chét gay can tré la bét ngudn tir dung méi dé, thi phai lay ngudn dung méi méi. Hodc cach khac, tap
chét ludn ludn cé thé dwec loai bé béing cach ching cét trong dung cy thuy tinh.

6.5 Néu thay c6 s\ can tré clia hgp chét hiru co trong natri sunphat khan hodc magie sunphat khan,
thi cac chét lam khé nay cé thé dwoc sac rira bing dung méi chiét tinh khiét, hodc cach khac, dwoc
chiét bang bo chiét Soxhlet, tiép theo say béng lo.
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6.6 Cac thanh phan vé co chiét dwoc tir chat thai bang dung méi chiét nay sé gay can tré rd rang khi xac
dinh TSEC. Mtrc d9 can tré nay phai dwgc cac nha phan tich xac dinh trong tirng treéng hep co ban.

6.7 Khi phan tich hgp chat hiru co cu thé dang quan tam, céc sy can tré nén c6 thé sinh ra béi cac
hop chét ciing bj chiét tir mau (nhing khéng quan tam). Mire dd can tré nén nhuw vay sé thay déi dang
ké tuy thudc vao mau va phwrong phap dung cu dwoc st dung. Cac sy ¢an tré nén cé thé giam di bing
cach Iya chon dung dung méi chiét, hodic cach khac, bing cach st dung k¥ thuat lam sach phan chiét
sau chiét bang Soxhlet.

7 Lwa chon dung méi chiét

7.4 Viéc Iya chon dung méi chiét phu thudc vao nhidu yéu té, bao gdém cac yéu td sau (xem
Bang 1 vé cac &ng dung dwoc la chon):

7.1.1 Diém sbi cia dung mai.

7.1.2 Diém sbi cla cac hop chéat hoic loai cac hop chat quan tam.

7.1.3 Xu huéng clia dung méi va nén mau tao thanh cac dang nhii twong.

7.1.4 Do bén clia dung méi (d6 1a d6 phan cuc, kha nang hoa tan ctia cac hop chét quan tam).

7.1.5 An toan khi st dung dung méi (d6 1a tinh déc hai, kha nang dé chay).

7.1.6 D6 tinh khiét clia dung méi.

7.1.7 Kha n3ng tuong thich cha dung méi véi thiét bi phan tich,

7.2 Nguwdi phan tich can phai chirng minh sy thu hdi bang cach sir dung quy trinh thém chun vao
nén méu quan tam trudc khi str dung quy trinh nay.

7.3 Vi viéc chiét duegc thye hién & nhiét d6 gan véi diém soi clia dung méi cho toan b giai doan
chiét, nén ngudi phan tich phai ddm bao rang cac chét tan khong én dinh nhiét va d& bay hoi ma co
thé dwoc quan tam la cac chat én dinh va c6 thé thu hdi bang phwong phap nay. Cac phan cét dé séi
cling c6 thé bj that thoat trong céc giai doan bay hoi dung méi khi ndng dé dung méi Kuderna-Danish
dwoc thire hién hodc khi TSEC dworc xac dinh trong Ireng sau khi bay hoi dung méi.

7.4 Tbc d6 va hiéu suét chiét ciia qua trinh chiét bang Soxhlet khong chi 1a ham sé vé kha nang héa
tan cla cac thanh phan quan tam trong dung méi so v&i nén méu, ma con lién quan dén qua trinh hoa
tan. Diéu nay phu thudc vao viéc dung méi dé dang thadm vao nén miu chét rén. Cé4c hat min duoc
chiét dé dang hon cac hat Ién vi ching c6 dién tich bé mat nhiéu hon. Do d6 ban chét hat cia mau
phai dwgre danh gia va lap thanh tai liéu.

7.5 Trong nhiéu tredng hop hiéu suét chiét clia cac thanh phan quan tam trong suét khoang thei gian
chiét 1a it hon 100 %, hiéu suét cia qua trinh chiét diing dung méi phy thudc nhidu vao viéc kiém soat
céc diéu kién trong qua trinh chiét Soxhlet. Hiéu suét chiét sé phy thudc vao anh huwéng két hop cla

10
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dung méi cy thé dwgc sir dung, nhiét d6 ma tai d6 qua trinh chiét xay ra, thei gian chu ky cho cac thiét
bi Soxhlet, va téng thei gian chiét. Do d6 téc d6 va thei gian chiét phai duoc kiém soat chit ché.

8 Thiét bi, dung cu

8.1 Cac thiét bj dung cy chiét Soxhlet bao gdm binh chiét Soxhlet, éng sinh han Allihn, va binh ciu
déay tron 500 ml.

8.1.1 Ong sinh han Allihn, day dang c6n chuan khép néi 45/50.
8.1.2 Binh cdu, day phing, dang cén chuan khép néi 24/40.

8.1.3  Binh chiét Soxhlet, 85 ml, dinh dang cén chudn khép néi 45/50, day dang c6n chuan
khép néi 24/40.

8.2 Ong boc thily tinh hodc gidy hodc béng thiy tinh dé gir kai mAu trong bo chiét Soxhet. Dung
cu nay la loai thoat nuéc tyw do va cé thé phai lam sach trwdc khi sir dung. D& lam sach éng boc tién
hanh chiét so' b chung véi dung méi dwoc st dung dé chiét mau.

8.3 Cac hat s6i, hat thiy tinh, hodc da s6i PTFE-florua cacbon, khodng 10/40 mesh. Cac hat séi
va hat thiy tinh c6 thé dwoc lam sach bang cach dun tai 400 °C trong 30 min. Hoac cach khac, chiét
Soxhlet bang cung loai dung méi nhw st dung dé chiét mau.

8.4 Nguédn nhiét, c6 kha ndng lam noéng b Soxhet d& dat dugc 10 chu ky dung mdi méi gier. Hau hét
céc bép dun binh cdu thwong mai ban sn Ia phu hop.

8.5 Binh ngwng Kuderna-Danish, dugc I&p véi 6ng cé bay hoi ¢6 chia vach.

8.5.1 Binh thu chét ngung Kuderna-Danish, 10 ml c6 chia vach. Dy bing nép kinh mé& d& ngan sy
bay hoi cla cac chat chiét.

8.5.2 Binh bay hoi Kuderna-Danish, 500 ml, gan lién véi 6ng ngung cé éng xoén.
8.5.3 Cot Snyder Kuderna-Danish, 40 ml, gén lién vé&i 6ng ngung c6 éng xoén.
8.5.4 Binh bay hoi Kuderna-Danish, loai ba-béng to.

8.5.5 Binh bay hoi Kuderna-Danish, loai hai-bong to.

8.6 Bé nwoc dung cho Kuderna-Danish, duoc gia nhiét bing mét day mai so ddng tam cach dien,
c6 kha nang kiém soat nhiét d6 (+ 2 °C). Bé phai dwoc st dung trong td ht.

8.7 Cot sac ky, lam bang borosilicat, dwéng kinh trong bing 20 mm, chidu dai xAp xi bing 400 mm,
c6 tAm thiy tinh thé dwéi day va pha cirng thich hop.

8.8 Tam trai khong thdm nwéc 1am bing vat liéu mém phu PTFE-florua cacbon, khodng 2 ft?,
dung dé trén mau, chia tw va chudn bj mau.

8.9 Cac dung cu bang thép khéng gi phu PTFE-florua cacbon, hodc béng vat liéu thich hop khac
dé xir ly va tron mau (d6 la xéng, bay tron, thia v.v...).

11
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8.10 Ray bing ddng thau hoic thép khéng gi, 10 mesh.

9 Thudc thir va vat liéu

9.1 D¢ tinh khiét cua thube thir — Trong tét ca cac phép thir, st dung hda chét cAp thubc thir. Néu
khéng cé quy dinh riéng, thi si¢ dung cac héa chét cé df tinh khiét twong duwong nhung khéng dwoc
lam giam d¢ chinh xac cta phép thir.

9.2 Chon dung méi chiét phai twong thich véi nén va céc hep chat dang xét. Sy lya chon phy thudc
va@o cac tinh chat héa hoc clia cac thanh phadn hiru co dang xét va ndn dang duoc chiét.
Thu muc tham khéo d6i véi dung méi str dung cho cac chiét Soxhlet dwoc néu tai Bang 1.

9.3 Khitién hanh phan tich cac hop chét hitu co cu thé, khuyén céo st dung cac dung méi loai thube
trir sdu (chung cét trong dung cy thiy tinh). Néi chung, dung méi tréing cho TSEC ho#c cho hop chét
cy thé dang xét phai nhd hon 20 % so véi ndng d6 béo cao thap nhét yéu ciu déi voi phép phan tich.

9.4 Natri sunfat (Na,;SO,) hodc magie sunfat (MgSO,), c4p thuéc thir, dang hat, khan, dwoe chudn
bi béng cach nung tai nhiét d 400 °C téi thiéu trong vong 4 h, trong khay néng dé loai bé cac chat hiu
co gay can tré.,

10 Cac bién phap phong ngtra

10.1 M6t sé dung méi (vi du benzen, clorofom, va cacbon tetraclorua) dwerc coi la tac nhan gay ung
thw cho ngudi va céac chat nay phai dugc bdo quan theo cach phu hop.

10.2 Cac peroxit gay nd ¢6 xu hwéng hinh thanh trong cac dung méi khac. Cac bién phap thuén tién
kiém tra st hién dién cac peroxit 1a thyrc hién véi gidy thir Quant E.M.

10.3 Bét budc str dung céc ti hut khéi déi véi cac dung méi déc hai va bay hoi.

10.4 Céac dung méi dé chdy phai dugc bdo quan cach xa ngudn nhiét, tia Ira, hodic ngon Itra. Tranh
tao cac nit hoi va loai trir tat ca cac ngudn bét Ira, d4c biét 1a cac bép dién va thiét bj dién khéng cb bd
phan chdng né. Day kin cac vat chira mau. Dam bao didu kién thong thoang tét. Bao quan lvong dung
m&i Ion trong céc vat chira an toan. Chi xuat mét lvong dl sir dung cho mét ngay va bao quan trong
vat chira c6 nép day kin.

10.5 Tranh hit thé lau hoi va swong va tranh @é da tiép xuc lau va nhiéu 1an véi bat ky loai dung méi
htru co nao. Tham khdo céc hwéng dan bdo quan va cac bién phap phong ngira qui dinh tai To roi vé
Sé6 liéu An toan clia Vat liéu.

10.6 Cac mau c6 mui, c6 cac vat liéu bay hoi hodc cho 1a d& bay hoi thi phai duworc xir Iy trong didu
kién c6 ta hut khoi.

10.7 Céac mau da biét hodc nghi nge c6 chira cac chét doc hai hodc nguy hidm phai dugc xir Iy trong
diéu kién c6 ti hat khéi. Cac théng tin vé an toan lién quan dén bao quan cac vat liéu da biét 1a doc hai
phai dwoc chua y tredc bat ky qua trinh xt Iy m3u nao.
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11 MAu va chuén bj miu

11.1  Trong trwéng hop ldy mau dai dién clia chét thdi hoadc dat dugc thir cGia cac nganh cong
nghiép dac thu theo cac phwong phap ASTM (Xem cac phuong phap ASTM D 75, ASTM D 420,
ASTM D 2910, ASTM D 3694, va ASTM D 3975, va cac phwong phap thir ASTM D 2234/ ASTM D
2234M).

11.2  Khi khéng c6 s8n cac phwong phap riéng, st dung phwong phap luan ldy mau déi véi cac vat
liéu c6 dang vat ly tvong ty.

11.3 Xac dinh ¢& mAau t6i thiéu dé tap hop va phan phéi cho phéng thir nghiém theo ASTM E 122.

11.4 Trwéc khi tién hanh thir nghiém, bao quan cac mau trong cac vat chira kin thich hep cho
tirng loai mau. Lwu cac mau hoat tinh vé mat sinh hoc & 4 °C va bét dau chiét trong 8 h ké tir khi

nhan mau.

11.5 Mb ta mAu thir thanh tai liéu, bao gdm cac dac tinh dang hat, cdn mé ta cang k§ cang tét hodc cé
thé xac dinh béng cach quan sat.

11.6 Khong str dung cac vat liéu hiru co nhw cao su hodc chat déo khac trir PTTE-floruacacbon sach
khi bao quan hoac x( ly mau.

11.7 Chudn bj cac mau can va dat theo hwéng dan tai tiéu chudn ASTM D 3976. Tiéu chuén nay bao
gdm cac qui trinh xac dinh ham Iwgng dm clia mau, cho phép bao céo cac két qua cudi cling trén cor
s& kho hodc &m, tly theo.

11.8 Co6 thé sang mau dé loai bo cac vat la tredc khi chudn bj hodc ddng nhat mau ddi véi cac phép
phan tich héa. Cac vat la dwerc loai bo theo phwong phap co hoc.

11.9 Ddi véi cac chét thai cé ngudn géc hién trudrng hodc cac vat dac khudn trong phong thir nghiém,
cat phan mau dai dién theo chiéu doc c6 khéi lvgng xap xi 100 g dé chiét, cong thém cac mau bd sung
can thiét dé xac dinh ham luong chét rén hodc cac tinh chét vat Iy khac. Néu vat liéu khéng thé nghién
dwoc thanh cac hat min, thi khéng phi hep véi bd chiét Soxhlet.

11.10 D6i véi cac chét thai dang hat chdy tw do, chuan bj mau theo ¢& qui dinh béng cach chia tw trén
tam trai lam bing vat lieu PTPE-floruaccabon hodc phil bing vat liéu PTPE-floruaccabon, vat liéu nay
da duoc chirng minh la khéng nhiém ban, chuén bi nhu sau:

11.10.1 D4 hét mau trong vat chira 1én gitra tAm trai.

11.10.2 Dan phéng mau nhe nhang béng dung cu pht hop cho dén khi dwgc trai déu theo chiéu day
thich hop véi kich thuée hat clia mau.

11.10.3 Trén lai mau béng cach nang mét géc tam trai va kéo sang géc ddi dién, bing cach dé vat
liéu sé dwoc Ian tron tron va khéng chi trot doc vé phia trwdce. Tiép tuc 1am nhw vay cho tirng goc,
tién hanh Ian Iwgt theo chiéu kim dong ho. Lap lai thao tac nay muwdi lan.

13



TCVN 8964:2011

11.10.4 Tum tét ca bén géc clia tm trdi Ién hwéng chum vao tam, va git bén géc chym lai, nang toan
bé tm trdi Ién cao dé tao thanh tdi mAu.

11.10.5 Lap lai thao tac 11.10.2.

11.10.6 Dung dung cy dan phdng géc cho dén khi lrgng miu duoc trai phdng déu (vi du nhu thude
c6 mép moéng) rdi nhe nhang chia mau thanh bén phan.

11.10.7 B céc phan tw déi dién.

11.10.8 Néu can giam tiép c& mdau, thi 13p lai cac thao tac tir 11.10.3 dén 11.10.7. C& mau tdi
thiéu tvong duong béng 5 g khéi lvgng khd, day 1a lvong dugc khuyén nghi ding cho mdi Ian
chiét Soxhlet. C& mau chinh xac dung dé chiét Soxhlet phai dugc ghi lai.

11.11  Ray méu: M3u phan tich dung cho bd chiét Soxhlet dugc xac dinh 1a loai vat liéu lot
qua ray 10 mesh (kich thuéc 18 xap xi 2 mm). Cé thé ding ray bing ddng thau hodc bing thép
khéng gi. Cac vat liéu ma khdng sang dugc, nhung c6 chiéu day nhé hon 2 mm (tire 1a vat lidu
sau khi 1am kho theo 12.3 va nghién theo 12.4) ho#c néu vat liéu 1a loai thim thiu bing dung
méi chiét, thi van cé thé dugc chiét bing Soxhlet. Vat liéu nay phai 12 loai phit hop dé tron véi
tac nhan lam khé mau, natri sulfat hodc magie sulfat, d& 1am khé tat ca cac bé mat miu.

11.11.1  Néu myc dich cla viéc chiét 1a @& do cac hop chét cu thé, thi phai thuc hién phép thir thu hdi
dé chirng minh tinh hiéu qua clia viéc xt ly va cac buéc rdy mau (hodc c6 thé bd qua cac buéc nay).

11.11.2 Néu dugc, thi c6 thé rdy cac mau khé ma khéng can cac budc xtr Iy so b tiép theo.

11.11.3  Khuéy k§ cac miu &m @& ddng nhét phan Idng cang nhiéu cang tét, nhw vay sé thuan tién
viéc ray 4m tiép theo.

11.11.4 Cho mau &m, tét nhét 1a dang vira, lot qua ray. C6 thé dung day binh Erlenmeyer cé kich
thuéc phu hop dé xoa ép nhe 1én méu chét thai dé lot qua ray. Dung tay nhat bé cac vat to khong lot
qua ray gay anh hudng thao tac ray. Cac vat nay dugrce coi 1a khéng phi hgp cho bé chiét Soxhlet.

11.11.5 Trdn vét li¢u d& sang béng cach khudy déu, dé yén cho lang sau d6 gan bé phan nuwéc phia
trén. C6 thé sir dung bién phép ly tam dé dé tao sy tach gilra pha Iong va pha rén.

12 Cach tién hanh
12.1 Gan phan I6ng tir m&u d4 sang va I&ng. Giir lai phan 16ng néu yéu ciu phép phan tich tach riéng.

12.2 Trén tir 10 g dén 15 g mau chét rdn da ddng nhét, “nhu khi nhan” tir 12.1 véi lugng natri sulfat
hodc magie sulfat khan twong duong trong céc thiy tinh 150 ml. Cho tir tir tdc nhan 1am khé ddng thdi
thao tac khudy lién tyc va tiép tuc khudy cho dén khi tao thanh bét khé hodic hat khé.

12.3 D& yén hdn hop nay tir 15 min dén 30 min dén khi rin héa. Néu cin cé thé cho thém tac nhan
lam khé dé mau cé biéu hién kho.

12.4 LAy vat liéu da rin hoa ra va nghién trong ci thly tinh hoc sir.
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12.5 D&t mau da nghién trong 6ng bao mau cé kich thuéc phis hgp. Ong nay phai nhé hoi cao hon
nhanh xi phong ctia b Soxhlet. Cho hdn hgp méu du sao cho khéi lwgng khé dwec it nhat 5 g dé
chiét. Néu phat hién mau tan ra hogc ndi, thi day bang nut béng thy tinh, ma truéc d6 da dwee ngam
chiét bing dung méi. Béng thiy tinh nay cling sé tr gidp viéc phan phéi dung méi ngwng ty phia trén
mau. Dat 6ng bao mau vao bo chiét.

12.6 Cho 275 ml dung méi chiét vao binh nén day trén c6 chira cac hat séi, hat thiy tinh, hodc cac
vién PTFE-florua cacbon, va néi binh vé&i bd chiét. Bét dau cho dong nwéc chdy qua bd ngwng lanh.

12.7 Gia nhiét déu dung méi dé dat dén diém sdi ciia n6. Hoi dung méi sé ngung va nhd giot vao éng
l6t. Téc d6 chiét sé khac nhau tuy thudc vao viéc diéu chinh lwong nhiét cap. Khi éng chiét ddy dén
dinh éng nhanh, xi phéng thi dung méi sé tw dong thao tra lai vao binh dun séi. Didu chinh nhiét dén khi
dat mot chu ky thao hét ra 1a sau phut (tire 14 mwdi chu ky méi gid).

12.8 Chiét mAu trong khoang tir 15 h dén 20 h. Thoi gian chiét c6 thé ngén hon hodc dai hon, mién la
thoi gian da chon dé chiét dwgc chirng minh 1a phi hep (it nhat 1a 80 % ndng d6 thwéng dwoc chiét
trong khoang thei gian tir 15 h dén 20 h trén nén mau dang quan tam).

12.9 Tét ngudn nhiét va dé ngudi phan chiét. Suc rira by ngung ba Ian, méi 1an rira bang 5 ml dung
moi chiét va xa bo chiét Soxhlet vao dng dong thiy tinh c6 chia vach loai 500 ml. Ghi lai thé tich dung
mai da thu hoi.

12.10 Loc va lam khé phén chiét bang cach cho qua cét cé dwdng kinh trong biing 20 mm, trong cét
chiza 10 cm natri sulfat @a rira trwéc béng dung méi chiét. Gom chét rira gidi vao binh chira thiy tinh
500 ml c6 chia vach. Rira cot natri sulfat bang 25 ml dung méi chiét va cho vao binh cé chia vach. Pha
lodng phan chiét véi dung méi dén chinh xac 300 ml.

12.11  S(r dung mét phan cla dung dich t&r 12.10, xac dinh TSEC ctia miu ap dung phwong phép
TSEC A, B hoic C theo tiéu chudn ASTM D 5368.

12.12 Néu lwgng dw lai clia phan chiét nhé hon 500 pg/g (tinh theo chat rin géc tir ban dau), sir dung
thiét bj Kuderna-Danish dé& ngung phan chiét cé dung méi trwdc bét ky phép phan tich nao (xem
12.13).

1213 Cho phén chiét dung méi vao binh ngwng Kuderna-Danish da I&p véi binh hirng chia vach
10 ml. Cho mét hodc hai hat séi hodc vién PTFE-florua cacbon vao binh nay va gén vao cét Sneyder
ba bong. Tham wét trwéc cot Sneyder blng cach cho khoang 1 ml dung méi vao phia trén dinh cot. Dat
thiét bj Kuderna-Danish trén bé hoi nuéc hodc bé nwéc néng trong ti hut khéi, sao cho éng ngung va
toan bd bé mt xung quanh binh dwoc ndm trong hoi hodc nwéc néng. Bidu chinh vi tri thing dirng
cua thiét bj va nhiét dé nuwdc theo yéu chu dé hoan tat viec ngung trong khodng tir 15 min dén 20 min.
Tai téc d thich hgp clia qua trinh churng cét cac vién bi clia ¢t sé kéu lach cach, nhung khoang cét sé
khéng cho dung méi da ngwng tran vao. Khi thé tich biéu kién clia chét Iong dat dwoc tir 1 ml dén 3 ml,
thi thao thiét bj Kuderna-Danish ra va xa cho can trong khodng it nhat 10 min trong qua trinh lam mat.
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12.14 Rdra thiét bj Kuderna-Danish bing 2 ml dén 4 ml dung méi. L4y binh va cét Snyder ra va diéu
chinh thé tich mau dén 10,0 ml bing dung méi.

12.15 Néu cén, do lwong TSEC clia miu bang cach sir dung phirong phap TSEC A hodc B theo
ASTM D 5368. Tién hanh bing phwong phap dung cy hodic néu cin thi tiép tuc 1am sach mau.

12.16 Néu can thiét & dap (rng céc yéu clu vé dd nhay déi véi phrong phap dung cy duwgc ding thi
phan chiét c6 thé 1am cé d&c hon 10 Ian trong binh hirng Kuderna-Danish.

12.16.1 Treo binh hirng cé chia vach trong cdc thir chira nwéc 4m, bé gia nhiét, hodc khdi gia nhiét &
nhiét 4 tir 10 °C dén 20 °C dwéi diém séi cla dung méi. Tre gilp sy bay hoi dung méi bang cach cho
dong khi nito nhe (chat lwgng dwec lam tinh khiét trudc hodc tét hon) théi qua phan chiét bang pipet
Pasteur loai dung mét 1an (tiec 1a nitor théi xudng) . S& dung éng thay tinh, kim loai ho&c PTTE-
fluorocacbon va cac pipet thiy tinh déi véi nito, va s dung pipet méi déi véi tirng mau.

12.16.2 Khi phan chiét bay hoi dén con it hon 0,5 m, lay binh ngwng tir thiét bj gia nhiét ra va dé cho
ngudi dén nhiét dd phong. Rira binh bang khodng 0,5 ml dung méi va pha loang dén vach mirc 10 m.

12.17 Néu can thiét, st dung phrrong phap A hodc B phi hgp theo ASTM D 5368 xac dinh TSEC cla
chét chiét da ngung.

12.18 Tién hanh céac phan tich tiép theo clla chat ngwng hodc thurc hién qui trinh lam sach tiép néu can.
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