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L&i néi dau
TCVN 8884:2011 hoan toan twong dwong voi ISO 14507.

TCVN 8884:2011 do Ban ky thuat Tiéu chudn quéc gia TCVN/TC 190
Chét luong dét bign soan, Tdng cuc Tiéu chudn Do lwdng Chét lvong
@8 nghi, B4 Khoa hoc va Céng nghé cong bb.



TCVN 8884:2011
L&i giéi thiéu
Pac tinh clia cac chat hiru co gay 6 nhiém cé thé khac nhidu so véi cac loai chat hoa hoc:

Chang ¢6 thé nam trong khodng tir cac hop chat khéng bay hoi dén dé bay hoi (ap luc hoi nwéc tir
thap dén cao);

Chang c6 thé khdng bén hodc phan (rng & nhiét dé xung quanh hoac nhiét dd bay hoi;

I

Chuing c6 thé phan hiy sinh hoc hodc phan huy do tia UV;

Chung ¢ dd hoa tan khac nhau trong nuwéc;

Chiing can qui trinh phan tich khac nhau.

Do s khac nhau nay, nén khang thé dé xuat mét qui trinh xt Iy so bd chung. Muc dich cia qui trinh x(
ly so bd 1a dé chun bi miu thir cé ndng dd chét 6 nhiém bang véi ndng dd chét & nhiém trong mau d4t
ban dau, nhung qui trinh nay khéng 1am thay ddi cac loai héa chét sé phan tich. Vi dy, néu méu chi
chira cac hat nhd va chét 6 nhiém dwoc phan bb ddng nhét, thi khéng can phai nghién mau. Trong tiéu
chuén nay, st dung c& hat bAng 2 mm dé phan biét giiva cac hat dat I&6n va hat dat nho.

Tinh nhat quan trong cac khia canh sau day la quan trong:
- Tinh da dang cla dét;

- Muc dich phan tich (k& c& d6 chinh xac ctia phan tich);
— Pac tinh clia cac loai héa chat dwoc phan tich.

Sy phan b ¢& hat trong mau tuong (rng véi khéi lwong mAu cin 4y dé& phan tich ciing 1a van d& quan
trong dé x( ly so bd. Déi véi phan tich cac chat 6 nhidm hiru co, khéi lwgng mau cin 14y trong hau hét
cac triedng hop la khoang 20 g.

Vé&i khéi lwgng méu nhw vay, va néu chat 6 nhiém dwgc phan bd ddng nhét va cac hat trong mau nhd
hon 2 mm, thi khéng can phai nghién mau thém. Néu miu chira cac hat Ién hon hodc néu chét & nhiém
dwoe phan bd khong ddng nhét (vi du nhu cac hat héc in), thi khéng thé 1y mau thr dai dién véi khéi
Iong 1a 20 g ma khdng nghién mau. D& cai thién tinh ddng nhét, m3u dwoc nghién téi kich thudc nhd
hon 1 mm. Trwéc khi phan tich, hdu nhu sw phan b clia chat 6 nhiém trong dat khong dwoc biét.

M6t s6 qui trinh phan tich bat dau véi mau dat &m déng rudng. Sy khd mau cho két qua chiét thap hon.
Néu khéng sy khd mau, thi khéng thé nghién mau.

Trong trrédng hop cén két qua voi dd chinh xac yéu cdu, phai ap dung qui trinh x( Iy so b tét nhat hién
c6. Néu cén phai thiét 1ap xem ndng d6 chat 6 nhiém & trén nam trén gidi han nao dé hay khéng hosc
néu biét d4t da bi 6 nhiém nang, c6 thé st dung qui trinh x& ly so bd don gidn nhét co thé dap ng
dwgc yéu cdu nay. Tuy nhién trong tredng hop nay, két qua coé thé khéng dwoc thé hién nhw la gia tri
dai dién cho toan bd méu.

Viéc Ira chon phu thuéc hon hét vao dac tinh bay hoi clia cac hop chét hivu co trong qua trinh phan
tich. Viéc Iya chon cling phu thudc vao sy phan bé c& hat dat, tinh khéng ddng nhét clia miu va qui
trinh phan tich.
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Chat lwong dat -
Xt ly so bd mau dé xac dinh chét 6 nhiém hiru co

Soil quality — Pretreatment of samples for determination of organic contaminants

1 Pham vi ap dung
Tiéu chuan nay qui dinh ba phuong phap dé xi Iy so bd cac mau dét trong phong thi nghiém truéc khi
xac dinh cac chat 6 nhiém hiru co.

— Néu cac hop chat hiru co dé& bay hoi dwoc xac dinh;

—  Néu cac hop chét hiru co bay hoi vira dén chat hitu co khéng bay hoi dwoe xac dinh, néu két qua
cla phan tich tiép theo phai chinh xac va cé thé tai lap, va néu mau chira cac hat I6n hon 2 mm
va/hoac chét & nhiém dwoc phan bb ddng nhét;

—  Néu céc hop chét htru co khdng bay hoi dugc xac dinh va qui trinh chiét qui dinh cho m&u dét am
ddng rudng, hodc néu cac hat Ién nhat ctia mau nhd hon 2 mm va chét gay 6 nhiém duoc phan bd
ddng nhét. Qui trinh nay ciing c6 thé ap dung néu dé chinh xac va do I3p lai giam xuéng mirc 4o
chép nhan duoc.

X ly sor bd dwge md ta trong tiéu chudn nay dwoc siv dung két hop véi qui trinh chiét ma trong @6 chét
gay 6 nhidm la s&n c6 cho dich chiét.

CHU THICH: Déi voi xtv ly so bd cac miu dat dé xac dinh cac hop chat vé co khong bay hoi va cac dac tinh Iy
héa clia d4t, xem TCVN 6647 (ISO 11464).

2 Tailiéu vién dan
Céc tai lidu vién dan sau Ia rat cn thiét cho viéc ap dung tiéu chun nay. Déi véi cac tai liéu vién dan

ghi ndm céng bd thi 4p dung phién ban dwoc néu. Déi véi cac tai liéu vién din khdng ghi ndm céng bd
thi 4p dung phién ban méi nhét bao gdm ca cac stra ddi, bd sung (néu cb).

TCVN 7538-1 (ISO 10381-1), Chét lwgng dét — Ldy méu. Phén 1: Huong dén lap chuong trinh Iy méu.

TCVN 6495-2 (ISO 11074-2), Chét luvong dat — Tir vung. Phén 2: Céc thuét ngix va dinh nghia lién quan
dén lay méu.

TCVN 5963:1995 (ISO 11465:1993), Chét luong dét — Xéc dinh chét khé va ham luong nubc trén co s&
khoi Iluong.
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3 Thuat ngir va dinh nghia

Cac thuat ngir va dinh nghta trong TCVN 6495-2 (ISO 11074-2) va cac thuat nglr va dinh nghia sau st
dung cho myc dich cla tiéu chuan nay:

31
Hop chét dé bay hoi (volatile compound)

Hop chét hiru co ¢6 diém s6i dudi 300 °C (tai ap suét 101 kPa).

CHU THICH 1: Hop chét dé bay hoi nay ké ¢ cac hydrocacbon thom dé bay hoi va hydorcacbon thom dé bay
hoi da halogen héa dugc xac dinh theo 1ISO 15009. Vi du mét sé phenol mét va hai clo va napthalen cling thudc
vao nhém nay.

CHU THICH 2: Chon cac nhém loai hop chét hitu co bay hoi vira va hop chét hiru co dé bay hoi c6 thé lién quan
dén nguyén tic ap suét hoi. Tuy nhién, vi chi mét sé it hop chét da biét ap suét hoi, va méi twong quan gitra 4p
suét bay hoi va diém si, nén diém s6i dugc chon 1am tiéu chi @& phan biét. Xem Phy luc A

3.2
Hop chét bay hoi vira (moderately volatile compound)

Hop chét hiru co ¢6 diém sdi trén 300 °C (tai ap suét 101 kPa).

CHU THICH 1: Binh nghfa nay bao gém:

a) DAu khoang [xem TCVN 7369 (ISO/TR 11046)];

b) Phén Ién cac hydrocacbon thom da vong (PAH) (xem ISO 13877);
c) Polychlorobiphenyls (PCB) [xem TCVN 8061 (1ISO 10382)];

d) Hoéa chét bdo vé thyrc vat clo hiru co [xem TCVN 8061 (ISO 10382)).

CHU THICH 2: Trong TCVN 7369 (ISO/TR 11046), diu khoang dwoc dinh nghia 1a nhém hydrocacbon, trén sic
ky, ¢6 thei gian lu ndm trong khodng clia n-decan (CioH;;) va n-tetracontan (CsoHgs). Vi trong tiéu chuln nay gidi
han @i véi cac hop chét dé bay hoi ndm tai diém sbi 300 °C [khoang hexadecan (Cyg)], c6 nghia la diu khoang
phai dugc xem nhu Ia hgp chat dé bay hoi, vi mét phan ctia hop chédt dwgc xac dinh c6 diém sdi ndm trong
khodng diém sbi clia cac hgp chét dé bay hoi. Tuy nhién ddi véi ly do khach quan, quyét dinh xir Iy so bd cho cac
hop chét hiru co bay hoi vira phai dugc qui dinh dé xac dinh diu khoang. Do qua trinh nghién déng lanh, cin cai
tién qua trinh chiét dbi véi hgp chat c6 diém sbi trén 300 °C. Kha nang mét ddi véi cac hydrocacbon ¢6 diém soi
th&p (C1p dén Cyg) coi nhw 12 rét thip, do hiéu (ng gilr lai clia cac hydrocacbon cé diém séi cao hon ¢6 trong déu
khoang va dugc bl bdng Iwgng chiét cao hon clia cac hydrocacbon khac. Vi lugng téng sé dugc str dung dé xac
dinh d4u khoang nhu mét théng sb nhém, théng sé nay dugc gid dinh ring xi¥ Iy so bd sir dyng phirong phap déi
véi cac hgp chét hiru co bay hoi vira cho két qua tét nhat hién nay.
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4 Nguyén tac

4.1 Lay mau

L&y mau phai dwoc tién hanh theo TCVN 7538-1 (ISO 10381-1). Cac méu da lay phai dwoc gitr lanh va
dwoc xtr ly cang sém cang tét. Phwong phap xt Iy so bd phu thuéc vao kha nang bay hoi cia (cac) hop
chéat hivu co hodc (cac) nhém hop chét hivu co dugc xac dinh.

Khi ldy mau phu, lvong dét phai duoc lay ra khoi thiét bj chira mau theo cach thire:

a) L&y mdt mau phuy theo hét chiéu sau clia miu, va

b) Cén tién hanh nhanh.

4.2 Hop chét bay hoi

Pé xac dinh cac hop chét bay hoi, 14y cac mau ther 16i tir mau @4t va dwgc Iy theo qui trinh phan tich
dc trung phi hop. Néu yéu cau Idy mau t hop, thi trdn cac phan chiét clia mdu don. Khéng thé thu
duoc mau td hop ma khdng lam mét dang ké cac chét bay hoi. Qui trinh dwgc md ta trong 8.2.

4.3 Hop chét bay hoi vira

Cac mau da dwoc lam khd héa hoc tai nhiét dd thap (- 196 °C, nito’ 16ng). Lam mat cac méu da 1am kho
b&ng nito 16ng va nghién bing may nghién dap co ray c& 1 mm (nghién déng lanh). Sau khi nghién, cac
phén mAu thir pht hop dwoc xi Iy theo qui trinh phan tich déc trwng trong (eng. Cac mau td hop co thé
duwoc chuin bj bang tron véi cac mau nghién. Qui trinh nay dwoc md ta trong 8.3.

Néu qui trinh chiét yéu cAu mau &m hién treong, thi lam khé va nghién Ia khéng thé.
Néu mau ban dau chi chira phan nhd cac hat I&n hon 2 mm va sy phan bé cia cac chét gay 6 nhiém

duéng nhu 14 ddng nhét, thi viéc nghién c6 thé bo qua. Trong hai tredng hop nay, cac phan mau thir
thich hop dwoc 14y truc tiép sau khi trén miu. Qui trinh nay dwgc md ta trong 8.4.

CHU THICH 1: D& phan biét cac hop chét hivu co bay hoi véi cac hop chét hibu co it bay hoi, siv dung diém soi
thay cho ap suét hoi tai nhiét d xung quanh. Didu nay dugc gidi thich trong Phu luc A. Phy luc nay cing dua ra
didm s&i va ap suét hoi clia cac hop chit dugc xac dinh trong diéu tra nghién ciru dét.

CHU THICH 2:  Déi véi mdt sé thanh phdn dic trung trong nhém cac hep chét hivu co it bay hoi, qua trinh déng
khd c6 thé cho két qua tt. Trong tiéu chudn nay khéng mé ta qua trinh dang kha.
5 Thuéc the

Chi str dung cac thudc thir c6 chét lugng phan tich dwoc chirng nhén. Kidm tra mau cia méi 16 thubc
thir vé& kha nang xuét hién cha cac hop chat nhiém bén,
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5.1 Natri sulfat, khan

Nung natri sulfat it nhét trong 6 h & khoang 550 °C truéc khi stv dung dé loai bé nwéc két tinh va cac
chét hiru co. Sau khi lam néng, dé ngudi trong binh hat &m va bao quan trong binh day kin.

5.2 Magie silicat (dang bét tan)

5.3 Cat hoic soi

Truwéc khi siv dung, rira cat hodc soi it nhat hai lan bang lugng nuéc da loai khoang twong dwong va
sau d6 nung trong 6 h tai khodng 550 °C dé loai hét cac chét hiru co.

5.4 Nitoléng

Céc bién phap dé phong vé an toan, xem canh béo trong 8.3.2.
6 Thiét bi, dung cu
Thiét bi, dung cy phang thi nghiém théng thwdng va:

6.1 Binh chira thay tinh cé dung tich tlr 750 ml dén 1 000 ml, c6 ¢d rdng va nit van bing
polytetrafluorethylen (PTFE).

6.2 Binh chira polyetylen c6 dung tich tir 750 ml dén 1 000 ml, cé cb rdng va nit van. Dé tranh viéc
hinh thanh khodng tréng & trén, khéng s dung binh chira I6n hon.

6.3 T lanh, cé kha nang duy tri nhiét d dwéi 10 °C.

6.4 Binh chan khéng Dewar, c6 kha nang chira dwgc it nhat mot binh chira polyetylen dung tich
khoang 750 ml.

6.5 May nghién dap hodc may nghién véi chét lwong twong dwong, c6 ray ¢& mét lwéi 1 mm va cac phy
kién. May nghién dap nhuw dwoc st dung trong phan Ién cac phong thi nghiém dét 1a thich hop dé
nghién méu dat da duoc lam mat bang nito 1dng.

6.6 Ging tay, thich hop cho st dung & nhiét dé thap.
6.7 Lo nung, thich hop dé lam néng & khoang 550 °C.

6.8 Dung cu lay mau 16i hodc dung cu tuong tw, vi du lay I6i tao. Tuy thudc vao loai dat (cat, sét), co
thé sir dung cac dyng cu khac nhau.
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7 Bao quan va lwu giir

Khéng bao quan mau, phan tich mau cang sém cang tét. Luu gitr mau dwéi 10 °C tir khi ldy mau tai
hién treng dén khi phan tich, néu cé thé trong tl lanh (6.3). Thoi gian lwu gir mau téi da néu mau
duoc lwu gitr & noi tdi dwédi 10 °C phu thudc vao cac thong sb can xac dinh, nhung ciing ¢6 thé phu
thudc vao vat liéu 1am binh chira. Chi tiét co thé xem tiéu chuan phan tich cy thé lién quan.

Théi gian Iwu gite cling phu thudc vao khad nidng bay hoi va sy phan hiy sinh hoc. Néu nhirtng qua
trinh nay xay ra, thi thei gian lwu gitr khéng dwoc qua bdn ngay. Trong trwdng hop khong co sy bay
hoi, c6 cac hop chét phan hiy sinh hoc yéu va dat co hoat tinh sinh hoc kém, thi thei gian lwu gitr 6
thé dai hon.

Néu dy kién hop chét can xac dinh bi phan hly vi sinh nhanh chéng, thi mau phai dwoc x& Iy so bd
ngay sau khi tiép nhan tai phong thi nghiém. Di v&i nhitng mau cé chira cac hgp chét hiru co bay hoi
trong trwdng hop ndy, théi gian Iwu gilr tbt nhat 14 cang ngén cang tét va phan tich tién hanh cang sém
cang tét, vi du trong vong 1 ngay dén 2 ngay.

CHU THICH: M3&u da lam khd hoa hoc va nghién thuang én dinh trong théi gian dai hon néu dwoc lwu gite trong
mat, & noi tdi. Mau déng lanh co thé kéo dai thoi gian I git hivu higu.

8 Cach tién hanh

8.1 Khai quat

Phuwong phap xt Iy so bd phu thudc vao kha nang bay hoi clia (cac) chat hodc (cac) nhém chat dwoc
xac dinh. Can phan biét hai loai sau:

a) Hop chat d& bay hoi: diém séi < 300 °C.
b) Cac hop chét hiru co bay hoi vira: diém séi > 300 °C.
1) Cén phai nghién;
2) Khéng can hoic khéng nghién dwoc.
Phuwong phap xt Iy so bd mau cé chira cac hop chét hiru co dé bay hoi dwge mé ta trong 8.2.

Phuong phép xi¥ Iy so bd mau c6 chira cac hop chat hitu co bay hoi vira s dung quy trinh nghién
duoc mb ta trong 8.3. Néu viéc nghién mau 1a khéng can thiét hodc két qua chi yéu ciu dinh tinh, thi st
dung phwong phap dugc mo ta trong 8.4.

Néu phuong phap x Iy so bd khac véi cac théng sé xac dinh khac nhau la khac nhau, thi chia mau

thanh cang nhiéu méu phu cang tét treérc khi x& Iy so bd.

Néu da biét ca hop chét hiru co bay hoi va cac théng sb khac duoc xac dinh trong mét mau, thi can l4y
mau tach biét tai hién treéng theo tiéu chuén thich hop.
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Péi véi cac myc dich tinh ham lwgng cac hop chat hiru co bay hoi va bay hoi vira dya vao chat khé,
ham lwgng cla chat khé phai duoc xac dinh theo TCVN 5963 (ISO 11465) trén mdt mau phu clia mau
(4m) gbc.

8.2 Hop chét dé bay hoi (diém sdi < 300 °C)

8.2.1 Khai quat

Dbi véi mlu can xac dinh hop chét httu cor d& bay hoi, khéng tién hanh x& Iy so bd mau. Ldy mau thir
tir mau gdéc ngay sau khi lady mau cang sé'm cang tét, dé tranh mét cac chét.

Mau thir co thé dwoc ldy va dwgc chiét tai hién truéng. Can dé phong dé tranh sy nhiém bén cla dich
chiét. Qua trinh nay phai duoc kiém dinh bang viéc sir dung mau trdng hién trréng, thye hién theo qui
trinh giéng nhu qui trinh déi véi mAu. Néu khéng, thi mau phai dwoc lam ngap béng dung dich chiét,
chira trong thiing chira day kin va dugc chuyén téi phong thi nghiém trong diéu kién mat, dé tién hanh
quy trinh chiét.

8.2.2 Mau don

Béo quan mAu trong i lanh (6.3) cho dén khi xt Iy tiép. Str dung dung cy ldy mau 16i (6.8), lay mot hoac
hai mau 16i tir binh chira sao cho khéi lwgng két hop clia cac mau 16i twong dwong véi khéi lugng yéu
ciu cho miu thir (xem Diéu 2 va Tai liéu tham khao vé tiéu chuén twong (ng).

Néu mét vai mau 16i dwoc lay varhodc néu mdt vai mau thir duoc [y tir cing thung chira, thi néu c6 thé
nén ldy cac mau I6i tir nhieng diém khac nhau trong thing chira.

8.2.3 Mau té hop

Khéng thé tao dwoc mau td hop dé phan tich hop chét hiru co dé bay hoi. Néu phwrong phap phén tich
lién quan phan chiét 1dng, thi phan chiét mau td hop dwoc chuln bi bing céch trdn cac thé tich phan
chiét twong dwong tir cac méu khac nhau.

8.3 Hop chét hiru co bay hoi vira (diém s6i > 300 °C) — Can nghién

8.3.1 Khai quat

Loai bd cac phan khang dai dién cho dét, vi du tat cd manh kim loai c6 thé nhin thay.

Ghi lai anh hwdng nay trong bao cao phan tich.

8.3.2 MAuriénglé

8.3.2.1' Lam khd héa hoc

Déi véi tirng mau dwge phan tich, thém khoang 200 g natri sulfat (5.1) va khodng 50 g magie silicat (5.2)
vao binh chira thiy tinh (6.1). Xac dinh téng khéi lwong cia cac chat nay véi dd chinh xac 0,1 g. Sau dé
day kin binh chtra, trén hai chat bang cach l4c va lam mat téi nhigt do dwéi 10 °C.

10
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Boi voi tirng mau, thém khoang 250 g dat (can téi mét sb thap phan) cho vao binh chira thiy tinh voi
natri sulfat va magie silicat.

Day nap binh chira va tron g4t va cac chét thém béng cach lic. Dat binh chiva vao ti lanh (6.3) va dé
trong khodng 12 h dén 16 h. LAc manh binh chira m&i gi® trong khodng 4 h dau tién d& tranh vén cyc.
Trwdre khi két thic thdi gian sdy, Iac lai mau that manh.

Néu cuc dat I6n, vi du kich thuédc I6n hon 3 cm, dwoc tao thanh trong pha dau, cac cuc ndy cb thé dwoc
nghién thi cdng cat bang thia trong binh chira. Qua trinh nay dic biét can voi d4t sét naing.

Néu ham lwgng dm I&n hon 60 %, thém natri sulfat thay cho viéc giam lwong mau. Néu mau cé ham
lvong &m thap va khéng tao cuc, thi viéc 1am kho ¢ thé it hon 12 h. Nhwng phéi dam bao du thdi gian
lam kho.

M3u phai dwgc gitr trong méi trudrng mat cang I1au cang tét, khdng chi triréc ma ca sau khi cén.

CHU THICH 1:  Qui trinh nay it thich hop d& xac dinh cac hop chét hiru co bay hoi vira trong bun hodc trdm tich
c6 ham lugng nuwéc cao. Lam khé hoa hoc nhivng méu nhw thé treéc khi nghién co thé gay ra van dé do sdy
khéng da va bj van cyc.

CHU THICH 2: Néu dét khang dwgc tron dung véi cac chét bd sung trong pha ban du, ¢6 thé tao thanh cac cuc
dat lon ma khdng lam khé thém.

CHU THICH 3: Néu mau khéng dwec 1am khé hoan toan trwde khi nghién ddng lanh, mau cé thé bj nhidm ban
dang ké do may nghién. Bac biét, cac hat dat c6 thé khéng khd hoan toan bén trong (sau thdi gian lam khé qua
ngén) lai c6 thai gian lwu gitr twong déi dai trong hong kep clia may nghién. Viéc nay dén dén viéc lam néng cuc
dét, va ham leong 4m tran vao trong may nghidn. Rat kho loai bd sy nhidm ban nay va co6 thé din dén nhim ban
nghiém trong cac mau tiép theo.

8.3.2.2 Nghién

Nap du nite 1dng vao binh chan khdng Dewar (6.4) sao cho lwgng nito' 16ng phil dwo'c toan bd binh chira
polyetylen (6.2) khi dat vao trong binh chan khéng Dewar. Chuyén that nhanh long dét va chét bb sung
trong méi binh chia thly tinh (8.3.2.1) vao binh chira polyetylen. B4y kin binh chira polyetylen va nhing
hoan toan trong nito' Idng. Bé binh chira cho dén khi nito' I1dng khéng s6i manh. Lam mat trong khoang
10 min. Sau khi lam mat hoan toan, Iy binh chira ra khéi nito 1dng va chuyén dét va cac chét vao may
nghién (6.5).

D3t may nghién vao khu vizc thdng gié tét. Sau khi x( ly tirng mau, phai lam sach may nghién dé tranh
nhiém ban mau tiép theo. D& 1am sach hiéu qua bing cach nghién lwong sdi sach (5.4) {khong bi nhiém
ban) va sau d6 lam sach may nghién bihg cach hut chéan khéng.

Sau khi nghién, 18y cén than khay hizng bén duéi may nghién va Iy cac mau thir tir d&t da nghién. Khi
lay khay hirng, cAn xem xét dén anh hudng clia bui min bay ra. i véi ly do nay, khéng di chuyén khay
cho dén khi déng co da dirng lai vai phat. Tuy nhién, khéng doi qua l1au dé tranh lam néng méu. Mau
the phai dwgc lay ra can than tiv khay hirng. Cac mau phai duoc lay theo toan bd chidu sau va trén
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(toan bd) b& mat dé dam bao mau thir 1a dai dién. Trong khi di chuyén khay hirng va ldy mau thi, tranh

I&c mAu vi ¢6 thé gay ra (thém) sw phan tach kich thuéc hat va khéi lwgng.

Can mAu va bét dau tién hanh qui trinh chiét da yéu cau ngay sau khi can.

CANH BAO - Str dung ging tay thich hgp va bao vé mat khi xt Iy nito 16ng va 1am lanh miu dit

toi — 196 °C.

— Tai tit ca cac thoi diém, str dung thiét bj bao vé ca nhan bao gém ca mat na che bui trong
trivong hop bui bay ra, hoi thach anh, hodc chéat nhiém ban cé trong bui.

— Cha y cac binh chira polyetylen la dé v& & nhiét do — 196 °C.

CHU THICH 1: Théng thuéng, mét khodng nira gier dé d4t 4G lanh hoan toan trong nito 16ng. Giai doan lam mat
nay c6 thé kéo dai & dam bao miu dit dwgc 1am lanh hoan toan trong binh chira.

CHU THICH 2: Vi kha ning tiép xac clia d4t véi thubc thir tdt hon, két qua phan tich sau khi nghién lanh ¢6 thé
cao hon méu chua xir ly.

Sau khi phan tich, hiéu chinh tinh ham lwgng chét kho va cac chét bd sung. Tién hanh hiéu chinh sau
bang nhan khéi lwvgng do dugc véi hé sb bd sung £

M, =m-f, U
Trong d6

m,,, 1akhéilwgng clia mau cong v&i chét bd sung;

m  la khdi lwong ban diu ctia mau thiy;

[ 1ahésbbd sung,

trong dé

: (m+my, 5o, i)

m

/i (2

trong d6 my, o, ... 18 khéi lrong clia chét b sung.

+tale

Vi nwére cé trong mau khdng bj loai bd, nén hidu chinh khéi lvgng clia mdu duwgc tinh theo cach nay cho
khéi lwgng chét khd nhu quy dinh trong TCVN 6647 (ISO 11464).

8.3.3 MAutd hop

Khdng thé tao dwoc miu td hop tir cac miu chwa duoc x Iy so bd. Dbi véi miu td hep, ldy miu theo
phwong phap trong 8.3.2. Sau khi chiét, cac phan chiét clia mdu da tron dugc két hop voi nhau véi
lwong twong dwong thanh mét phan chiét td hop hodc bing céach trén cac méu thir 4 nghién lanh
trwde khi chiét. O day, ham lwvgng phai duoc hiéu chinh cho khédi legng chét khd va cac chét bd sung.
Sau dé si hiéu chinh c6 thé dwoc tién hanh bang cach nhan ham lwgng do duoc véi hé sé bd sung f
(xem 8.3.2).

12
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Vi cac mau td hop, / la trung binh cua cac hé sé bd sung cla cac mau riéng lé/don:

Z(m + mNn;S(JnIJ!c }
fi== ' i

n
Z mi
i=l

Trong d6 n la sé lwgng mau dwoc két hop.

8.4 Hop chit hiru co bay hoi vira (diém s6i > 300 °C) — Khéng thé hodc khéng cin thiét phai
nghién
8.4.1 Khai quat

Déi voi phwong phap nay, trdn bang tay chi ap dung cho qui trinh xir Iy so bd. Phwong phép nay ciing
c6 thé dugc st dung nhu mét phép do dinh lugng ddi véi cac hop chat hivu co it bay hoi néu qui trinh
trong 8.3 & cén thiét d& c6 dwoc cac két qua chinh xac.

8.4.2 MAuriéng lé

Gir mau lanh & nhiét 3o dwéi 10 °C cang lau cang tét. Thai gian tinh tir thei diém chuyén mau ra khoi td
lanh dén khi lay mau thir phai cang ngdn cang tét. Tron mau trong thing chira hodc trong cac thing
riéng biét. Loai bd cac phan khéng phai la dai dién clia dat, vi du tit ca cac manh kim loai c6 thé nhin
thdy. Néu cé thé gidm kich thwéc cac hat bang cach nghién tay (dung cdi va chay). C6 thé thuc hién
néu d4t chira nhiéu doan lap da gén két nhidu hodc it cac vat liéu gan két yéu va tan duw thie vat. LAy
cac mau thir dai dién bang thia hodc 6ng Iy mau 16i. D9 chinh xac va do tai 1ap sé tét hon néu Iy mau
th(r 160 (thdng tin bd sung c6 thé thu dwoc tir qui trinh phan tich cé lién quan).

Ngwoc lai véi mau thir dwgc chuén bi theo 8.3, mau dwoc chudn bj theo phwong phép nay chira nwéc
khéng lién két. Diéu nay cé thé anh hudng Ién qui trinh phan tich sau khi xi¥ Iy so' bd, va phai dwgc néu
trong bao cao thir.

8.4.3 Mautd hop

Néu phurong phap ndy duoc stv dung nhiy mot phwrong phap dinh lwong, chudn bj cac mau t hop sé
lam gidm hon ni¥a gia tri clia cac két qua. Tét nhét 1a khong chuén bi mau t& hop bing cach trén cac
m&u @4t nhung trdn lwgng twong dwong cac phan chiét tiv cac mau dat khac nhau.

8.5 Do mau tring

Pé xac dinh xem qua trinh x& Iy so bd c6 lam nhiém ban cac mau dat hay khdng, tién hanh do mau
tréng. Do mau trdng nay phai duoc tién hanh mai thai diém mét hop chét méi (hodic cac nhém hop
chét) dwoc xac dinh theo phuong phap xt ly so bd da qui dinh trong tiéu chudn nay, va sau dé thuc
hién thudng xuyén theo yéu cau dbi véi muyc dich clia kidm soat chét lugng cac két qua phan tich cla
phong thi nghiém.
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Dé tién hanh do méu tring theo qui trinh 8.3, I4y luong bang nhau cat hodc séi da rira sach va nung
(5.4) thay cho mau dét, va tién hanh theo qui trinh da mé ta.

9 Bao cao thir nghiém

Bao cdo thir nghiém phai chiva it nh4t thong tin sau:

a)
b)
c)

d)

e)

14

Vién dén tiéu chuan nay;
Nhan dang day du mu dét;

Thoi gian va cac diéu kién leu gitr mAu dét (thoi gian tir khi ldy mu d4t dén khi x& Iy so bd hoac,
néu thoi gian 1dy mu khdng biét, thi thei gian tir khi phong thi nghiém tiép nhan mau ¢én khi xt ly
so bo);

Phuwong phap da sir dung; déi véi cac hop chat hiru co' dé bay hoi theo 8.2, phwong phép cho cac
hop chét hiru co bay hoi vira st dung may nghién theo 8.3 hodc phuong phap cho cac hgp chét
hiru co bay hoi vira néu khong thé ho3c khdng can thiét phai nghién theo 8.4. Néu 8.4 dwoc st
dung trong nhitng tredng hop khi phai nghién, thi phdi néu trong bdo céo rang cac két qua chi
mang tinh biéu thi;

Moi chi tiét khéng dworc qui dinh trong tiéu chuin nay hodc Ia tiy chon, cling nhu moi yéu t ¢6 thé
anh hwdng dén két qua.
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Phu luc A
(Tham khéo)
Théng tin lién quan ap suit hoi, diém s6i va diém nong chay

cua cac hop chat hivu co’ dé bay hoi

Phu lyc ndy dwa ra téng quan v& cac hop chét hiru co bay hoi dwoc xac dinh thuwdng xuyén trong cac
cudc diéu tra nghién clru dat, véi ap suét hoi, diém sdi va diém néng chay lién quan.

Cac hop chét dwoc sp xép trong Bang A.1 va A.2 theo diém sdi tang dan.

Ap suét hoi tai 20 °C 1a gia tri xAp xi. Handbook of Chemistry and Physics (Sé tay vét ly va héa hoc) [8)
néu cac nhiét do co lién quan déi véi mot sé chat dé an dinh ap suét hoi (1 mmHg, 10 mmHg, 40 mmHg,
100 mmHg, 400 mmHg va 760 mmHg). Khi ap suét hoi dwoc dwa ra dbi véi nhiét do & trén va dudi
20 °C, phép ndi suy tuyén tinh dwoc str dung dé& xac dinh ap suét hoi, tinh bang kilopascan, tai 20 °C,
dwoc néu trong Bang A.1 v&i diém sdi va diém nong chay clia cac hop chét lién quan. Khi tién hanh ndi
suy, twong quan tuyén tinh dwec thira nhan gitra nhiét d6 va ap suét hoi toan bd giai doan xung quanh
20 °C. Vi chi quan tdm dén xu hwéng trong 4p suét hoi lién quan v&i diém sbi va diém néng chay cla
chét phan tich, nén sai s trong phép x&p xi 1a khong quan trong. Néu ap suét hoi thip nhat da néu
(1 mmHg = 0,13 kPa) & trén 20 °C, nhiét d6 tai noi ma xay ra ap suét hoi nay va diém néng chay va
diém sdi clia hop chét da quan tam dwoc néu trong Bang A.2, khdng thé ndi suy trong nhirng trdng
hop nay.

Bang A.1 va A.2 chi ra méi quan hé ré rang gitra ap suét hoi véi diém séi. Nguoc lai, khéng cé méi quan
hé gitra ap suét hoi v&i didm nong chay. Khi ap sudt hoi giam, diém sbi tang. Khi ap suét hoi chi duoc
biét dén nhu mdt con sb da gidi han clia hop chét, thi sy phan loai dia trén kha nang bay hoi, c6 quan
hé véi diém sdi hon ap suét bay hoi.

Déi v&i nghién lanh, sw mét cac chit dwoc quan sat dbi véi chét co diém sbi & dwdi hodc gan voi didm
sbi clia hexandecan [7]. Hexandecan la mét trong hdu hét cac hop chét gan day dwoc chi dinh rd rang
trong phén tich sic ky khi clia cac hydrocacbon bay hoi. Vi thé diém séi gidi han gitra cac hop chét
trong nhém dé bay hoi va nhém bay hoi vira ndm xung quanh 300 °C. Trong tiéu chudn nay, sy khac
biét dworc tao ra gilra hai loai nhw sau:

a) Céac hop chét htru co' dé bay hoi: diém sbi < 300 °C

b) Cac hop chét hitu co bay hoi vira: diém sbi > 300 °C
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Bang A.1 - Cac hop chéit bay hoi véi ap suét hoi tai 20 °C, diém soéi va diém nong chay

Hop chét Ap suit hoi tai 20 °C Diém soi Diém nong chay
kPa _ °c °c
Pentan 57,3 36 -130
Diclometan 478 40 -95
1,1-Dicloetan 29,0 57 -97
Triclometan 249 61 -64
Hexan 18,2 69 -95
1,1,1-Tricloetan 13,3 74 -31
Tetraclometan 12,0 77 -23
Benzen 10,6 80 6
1,2-dicloetan 94 84 -35
2-Metylhexan 74 90 -118
3-Metylhexan 6,8 92 -119
Heptan 4,9 98 -91
Toluen 35 111 -95
1,1,2-Tricloetan 31 113 =37
3-Metylheptan 24 115 -121
2-Methylheptan 25 118 -110
Octan 1,5 125 -57
Clobenzen 1,2 132 -45
Etylbenzen 1,13 136 -95
p-Xylen 1,08 138 13
m-Xylen 1,05 139 -48
o-Xylen 0,93 144 -25
Nonan 0,75 151 -54
1,3,5-Trimetylbenzen 047 165 -45
1,2,4-Trimetylbenzen 0,36 170 -44
Decan ' 0,24 174 -30
2-Clophenol 0,40 175 7
1,2,3-Trimetylbenzen ] 0,56 176 -26
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Bang A.2 - Cac hop chét bay hoi véi nhiét do tai ap suit hoi 0,13 Pa,

va diém sbi va diém néng chay

Hop chat Nhiét d6 " Diém séi Diém nong chay
uC | oc DC
Benzadehyd 26 178 -56
Phenol 40 182 41
Butybenzen 23 183 -88
Undecan 33 195 -26
2,4-Diclophenol 53 206 45
Naptalen 53 21 80
3-Clophenol 44 213 33
Dodecan 48 216 -10
2,6-Diclophenol 60 219 68
4-Clophenal 50 220 42
Tridecan 59 234 -6
Tetradecan 75 253 6
Pentadecan 92 270 10
2-Clobiphenyl 89 274 34
Hexandecan 105 287 19
4-clobiphenyl 96 291 76
Heptadecan 115 303 23
Octadecan 120 316 28
Nonadecan 133 330 32
Anthracen 145 340 218
Phenanthren 118 340 100
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Phuluc B
(Tham khao)
Tham dinh

Phu lyc B néu ra cac két qua da thyc hién & Ha Lan. Trong bién ban da s dung, cac déc tinh tinh nang
duoc xac dinh cho cac hop chét riéng Ié hodic cac nhom hop chét (xem Bang B.1 dén B.3) nhu sau:

Sw bién thién trong ham lvong ctia mau chwra phan tan ban dau;

Ham lwgng trung binh trong mau chwa phan tan ban dau;

Sw bién thién ham lwgng sau khi nghién miu;

Ham lwgng trung binh sau khi nghién mau.

Khéng thé khai quat hoa cac két qua. Tham chi @& dwa ra loai dt c6 khoang mau @4t bj nhiém ban rong
ma dwgc thira nhan trong phong thi nghiém (tir ddng nhat dén hoan toan khéng ddng nhét). Cac két qua
nay khéng thé bao trium tat ca cac két qua c6 thé xay ra.

Béng B.1 - Do mét s6 thudc trir sau clo hiru cor va polyclobiphenyl trong miu dat

sau cac qui trinh xtr ly so bg khac nhau (n = 10)

D3 xir ly so bd theo 8.2 D3 x# ly so bd theo 8.3 (nghidn)
Ham lwong Hé sé Ham lwong Hé sé
g ohie trung binh bién thién trung binh bién thién
ugkg'd.m.? % g.kg'dm? %
OCP
oHCH 57 58 49 33
BHCH 342 64 301 29
yHCH 100 63 84 26
PCB
PCB 101 117 71 115 26
PCB 153 82 83 62 35
PCB 138 62 69 53 27
PCB 180 76 71 64 31
' CVa' =68 % ! CVal =30%
Sevar =8 % Scvey. = 3.6 %
(Abs.) (Abs.)

® d.m. = chétkhd
® CV,, = hé s6 bién thién trung binh
® Scvav = A0 I8ch chudn trong hé sé bién thién nay
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Bang B.2 - Do diu khoang trong mot s6 méu dét sau cac qui trinh x( ly so' bo khac nhau

(n =10)
? Da x? Iy s bd theo 8.2 Da x Iy so b theo 8.3 (nghién)
[ Hamlwong Hé b Ham lwong Hé sb
it trung binh bién thién trung binh bién thién
mg.kg'd.m.? % mg.kg'd.m.? %
DAt sét voi ddu nhe 48 30 34 39
DAt sét véi dau nang 41 21 61 25
DAt cat v&i diu nhe 102 40 180 49
DAt cat v6i diu nhe 424 26 603 22
DAt sét véi ddu nhe 680 15 758 23
DAt sét voi ddu ning 1890 45 2 460 42
D4t cat voi dau n3ng 3670 32 3610 34
CVo' =26% CVa'=33%
Sevay’ = 14,6 % sever = 10,5 %
(Abs.) (Abs.)

® d.m. = chat khd

® CV,, = hé sé bién thién trung binh

c

Scvay = d0 18¢ch chudn trong hé sé bién thién nay

Bang B.3 - Phép do cac hydrocacbon thom da vong (PAHs) trong cac méu dét sau
cac qui trinh xtr ly so bg khac nhau

Da xir Iy so bd theo 8.2 Da xir Iy so bd theo 8.3 (nghién)
Ham lwong Hé sé bién thién Ham lwong trung Hé s6 bién thién
Loai méu : binh
trung binh
ma.kg'd.m.? % ma.kg'd.m.? %
Dét 33,1 23 33,5 12
DAt + rom® 459 45 385 16

CHU THICH: Déi v&i miu a4t, n = 10; dbi v&i mAu dit da tron véi rom, n = 5. PAHs duge bidu thj 12 10 PAHs trong danh

myc qudc gia.

® d.m. = chét khd

® Sau khi nghién, tach mau gay ra bdi sy khac nhau vé& mat do cla dat va rom
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Thw muc tai liéu tham khao

[1] TCVN 8061 (ISO 10382), Chét luong dat — Xéc dinh héa chét bdo vé thuc vét cho clo hiu co va
polyclorin biphenyl — Phuong phép séc ky khi véi detector bay electron.

[2] TCVN 7369 (ISO/TR 11046), Chét luong dét - Xéc dinh ham lwong dédu khoéng - Phuong phép phd
héng ngoai va séc ky khi.
(3] TCVN 6647:2007 (ISO 11464:1994), Chét luong dét — Xt Iy so bo mau dé phén tich Iy héa

[4] 1SO 13877, Soil quality — Determination of polynuclear aromatic hydrocarbons — Method using high-
performance liquid chromatography

[5] SO 14154, Soil quality — Determination of selected phenols and chiorophenols — Gas-

chromatographic method

[6] 1SO 15009, Soil quality — Gas chromatographic determination of the content of volatile aromatic
hydrocarbons, naphthalene and volatile halogenated hydrocarbons — Purge-and-trap method with
thermal desorption

[7] LAME, F.P.J., The relation between particle size, sample size and variation in samples taken from
polluted soil, TNO, Delft, 1991

[8] CRC handbook of Chemistry and Physics
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