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Phuang phap sac ky khi chiét 16ng-1dng

Water - Determination of phenol and derivatives of phenol -
Liquid-iquid extraction gas chromatographic method

1 Pham vi ap dung

Tidu chudn nay gu dinh phuong phap xac dinh ham ludng phenol va dan xuat cta phenol trong nuéc

bang phuong phap sac ky khi chiét 16ng-long.

2 Tailiéu vién dan

Cac tar heu vién dan sau day la rat can thiét khi ap dung tiéu chuan nay Déi vd cac tar heu
vien dan ghi nam cong bé thi ap dung ban dusc néu. Bai vdi cac tai liégu vien dan khang ghi nam

cong bo thi ap dung phién ban md nhat, bao gom ca cac ban sra doi (néu co)

TCVN 7873 2008 Nudc - Xac dinh ham lugng benzen - Phuang phap sac ky khdéi pho (GC/MS)

5¢ dung cot mae quan.

3 Nguyeén tac

Axit hoa mot thé tich mau xac dinh va chiét bang melylen clorua. Lam Khd phan chiét va chuyén
sang dung md Z-prepanal trong qua trinh ¢d dac. Phan chiét duoc tach bang sac ky khi va

xac dinh ham luang phenol bang detector 1on héa ngon .

Phuong phap nay qui dinh quy trinh fam sach cot sac ky dé loai bo cac chat can trd. Cac dan xuat

ctia phenol dude phan tich bang detector bay electron (ECD)

4 Cantro
4.1 Sy phong ngira

Nhang can trd phep do co thé co do tap chat trong dung moi. thuéc thif, dung cu thiy tinh va

dung cu gia cong mau khac, dan dén dudng nén bi tang cao. Dé ching minh rang tat cd cac
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vat lidu khong gay anh hudng & diéu kién phan tich, can ti€n hanh phan tich mau trang vdi cac

thude thir phong thit nghiém,

Ngay sau kni sif dung, rlfa sach cac dung cu thiy linh cang sdm cang tot bang dung mdi sau cung
4a dang, tép theo bang chat tdy rifa vdi nudc néng, rifa véi nudc vor va nudc cét, Bé dung cu
thity tinh khé va gia nhiét trong 16 nung & 400 °C trong 15 min dén 30 min. Mot 56 chit ben nhiét,
nhu cac polyclorinat biphenyl (PCB) khong thé loai bo bang cach nay. Cé thé loai bd dung maéi rlia
axeton va hexan bang cach sdy. Luén luén rfa k¥ bang cac dung mdi nhu vay dé loai trit anh hudng
ctia PCB. Khéng gia nhiét dung cu thiy linh dinh mic trong 16 nung. Sau khi lam kho va ngudi,
boc kin va bdo quan dung cu thliy tinh trong méi trudng sach dé tranh nhiém bui hoc cac nhiém ban

khac. Gilf dung cu Up nguge hodc boc bang la nhom,

S{r dung cac thudc thlr va dung moi cd dé tinh khiét cao dé gidm thi€u cac can trd. Néu can,
¢é thé tinh ché cac dung mai bang cach chung cal trong hé thong thiy tinh,

4.2 Bien phap khac

Cé thé sif dung qui trinh 1am sach (10.3) dé khac phuc cac can trd nay, nhung cac mau dac biét
can lam sach thém dé dat dudc gidi han phat hién phuong phap.

Viés rfa mau cé tinh kiém (10.1) ¢ thé dan dén hiéu sudt thu hoi phenol va 2,4 dimethylphenol

thap. Vi vay cac két qua nhan dugc theo cac diéu kién nay 1a nong do nho nhat.

5 Gidi han phat hién

Gidl han phat hién cla phuong phap (MDL) la ham ludng téi thidu ctia mét chat co thé xac dinh
bang phudng phap d6 véi do tin cay théng ké 99 %. Cac ndng do MDL liét ké trong Bang 1 va
Bang 2 nhan dudc biang viéc sif dung nudc thudc thi. MDL thuc té nhan dudc déi vai timg phep

phan tich sé bién déi phu thude vao do nhay thiét bi va tac dong clia nén mau.

6 Antoan

Doéc tinh va kha nang gay ung thu cla méi thudc thi dung lrong phuang phap nay khong dugc
phan dinh chinh xac. Dic biét can than khi thao tac vdi pentaflobenzyl bromua la chadt gay chay

nudc mat, va 18-crown-6-ete 1a chat déc manh.

7 Lay mau va bao quan

L&y mAu vao trong chai thuy tinh sAm mau dung tich 11, véi nat van TFE. La nhom cé thé thay thé
cho TFE néu mau khong phai fa chat an mon. Néu khong ¢ sdn chai sAm mau, bao quan mau

tranh anh sang. Rlra sach chai va nut bang axeton hoac metylen clorua va lam khé trude khi dung.

6
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Theo qui trinh 13y mau thong thudng nhung kndng rifa chai bdng mau. Ly mau hén hop vao binh
chiza thuy tinh da lam lanh. Cé thé sir dung thiét bi 18y mau W dong khong cé kha nang nhidm ban.
Thé tich mau khong it hon 250 ml. Lam lanh binh chita mau & 4 °C va bdo quan tranh anh sang
trong qua trinh pha tron. N&u dung cu 1ay mau ¢d bom nhu déng, sif dung 6ng cao su silicon ngan
nhat, nhung trude khi dung rira that ky ong bang metanol va rifa nhidu 1an bang nuée cal dé

giam thidu nhiém ban.

«Khi cho mau vao chan, néu cé can clo, thém 80 mg natri thiosulfat trén mét | mau va lac déu. Lam

lanh 14t ca cac mau ¢ 4 °C i tha diém 1dy mau cho dén khi chiét,

Mau lay dude phdn chiét trong vong 7 ngay va phai phan lich trong vong 40 ngay ké ti khi chiét.

8 Thiét bi, dung cu
8.1 Phéu chiét, dung tich 2 |, cb van khoa bang TFE.
8.2 Cotlam kho, sac ky, dai 400 mm, dudng kinh trong 19 mm, v&i dia loc thuy tinh thé.

8.3 Céc thu (6ng ly tam), dung tich 10 mi, cé vach chia. Hiéu chuan thé tich. S{r dung nut

thuy tinh nham dé tranh bay hoi.

8.4 Thiét bl co cat. dung tich 500 ml, gan véi coc thu,

8.5 Cot sinh han ba béng.

8.6 Cot sinh han ha bong.

8.7 Ampun bing thuy tinh sdm mau cé nit van TFE, dung tich t 10 ml dén 15 ml.

8.8 Da bot ¢o kich thudc khoang 10/40 mesh. Trudc khi st dung phai dude x{ ly nhiét & khoang

400 “C trong 30 min hoac chi€l trong dung cu chiét Soxhlet vdi metylen clorua.

8.9 Bép cach thuy, gia nhiét, c6 ndp |4 vong tron dong tam va sai s6 nhicl do + 2 °C. Sur dung
bép trong WG hat.

8.10 Can phan tich, chinh xac dén 0,000 1 g.

8.11 Cat sac ky, chieu dai 100 mm. dudng kinh trong 10 mm va van khoa TFE

8.12  Binh phan uny day tron, dung tich tir 15 ml dén 25 ml, ¢é c8 ndi tiéu chudn, phu hgp vé
binh ngung va 6ng lam kho hinh chif U chlra canx: clorua dang hat.

8.13  Thiét bi sac ky khi: mot hé thdng phan tich déng bo cé bd ghi ¢é thé lap chuong trinh
nhiét do phi hgp véi viéc bom mau va cac dung cu khac gém xylanh, cot phan tich, khi, detector

va may ghi, Tét nhét la sir dung hé théng dir liéu dé tinh dién tich pic.
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8.13.1 Cét xac dinh phenol, c¢ét thuy tinh dai 1,8 m, duong kinh trong 2 mm, dudc nhoi 1 %
SP12400DA trén supelcoport (807100 mesh) hodc Wtdng duang. Cot nay dude sif dung dé xac dinh

gigi han phat hién, dif liéu doé chum va do6 chéch trong tiéu chuan nay.

8.13.2 Cot xac dinh cac dan xuat phenol, ¢ot thuy tinh dai 1,8 m, dudgng kinh trong 2 mm, diucc
nhdi & % OV-17 trén chromosorb W-AW-DMCS (80/100 mesh) ho3c tuong duong. Cot nay duoc

st dung dé xac dinh gici han phat hién, cac dif liéu do chum va dd chéch trong tidu chudn nay.

8.13.3 Detector ion hoa ngon Ia (FID) va by electron (ECD). Sif dung FID d& xac dinh phenol

g6c. S dung ECD dé xac dinh cac dan xuat cia phenol.

9 Thudc thir
Cac haoa chat, thude thif sif dung trong qua trinh phan tich phai Ia loai linh khiét phan tich hoic loai
tuong duong.

9.1 Nude, cap thuoc thd, khong lam anh hudng dén gidi han phat hién cac thanh phan can xac
dinh. Chudn bi bang cach cho nudc voi di qua nén loc cacbon ¢é chifa khodng 0,5 kg cacbon hoat

tinh, bang chung cét hoac bang cach su dung hé théng lam linh khiét nudc .

9.2 Dung dich natri hydroxit, NaOH 10 N: hoa tan 40 g NaOH trong nudc (9.1) va pha loang dén
theé tich 100 ml.

9.3 Dung dich natri hydroxit NaOH, 1 N hoa tan 4 g NaOH trong nude (9.1) va pha loang dén
thé tich 100 ml.

9.4 Natri sulfat, Na,SO,, dang hat, khan. Lam sach bang cach gia nhiét & 400 “C trong 4 h trong
khay nong.

9.5 Natri thiosuifat, Na,5,0,.5H,0, dang hat.
9.6 Axit sulfuric, H,SO, 1:1: cho tir tir 50 ml H,SO, dam dac vao 50 mi nudc (2.1).

9.7  Axit sulfuric, H;S0, 1 N: cho tir tr 58 ml H,SO, dam dac vao 500 ml nude (9.1) va

pha loding dén thé tich 11,

9.8 Axeton, metancl, metylen clorua, hexan, 2-propanol, toluen.

9.9 Kali cachonat, K,CO,, dang b6t

9.10 Pentaflorobenzyl bromua (a-brompentaflorotoluen), da tinh khiét tai thidu 97 % (Canh bao-

hoa chat nay 1am chay nudc mét).

T Millipore super Q hodac tuong duong.
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9.11 18-crown-6-¢te (1,4.7.10.13, 18-hexaoxacyciooctadecane), dd tinh khiét té thiéu 298 %
(Canh bao: hoa chdt nay ¢d déc tinh 1al caa).

9.12 Thuoe ther dan xuat cha phenol: tham 1 ml pentaflorobenzyl brormua va 1 g 18- crown-6-ele
vao binh dinh mde ¢6 dung tich 50 ml va pha lcang dén vach mirc bang 2-propanol trong td hat

Dung dick s dung trong 1 tWwan. Bio quan & 4 °C va tranh anh sang.
9.13  Silica ge!, 100200 mesh. hoat héa & 130 “C qua dém va bdo quan trong binh hut am

9.14 Dung dich téu chudn gdc: chudn bi ti cac chat chudn tinh khiét hodc mua cac dung dich da
dude ehimg nhan. Chudn bi bang cach: ¢an chinh xac khoang 0,0100 g chal tinh khiél, hea lan
trong 2-propanol hodc dung méi thich hyp khac, pha loang dén thé tich treng binh dinh muc
dunq tich 10 ml. 1 pl = 1,00 pg chat chudn. Khi d6 tinh khiét cla hgp chat dat dén 96 % hoacn
cao her, sit dung khéi luong khéng hiéu chinh dé tinh ndng do cia dung dich tiéu chudn géc.
S0 dung dung dich tiéu chuan goc da chudn by @ bat ky ndng do nao néu duge ching nadn bot nha
san xudt. Chuyén dung dich béu chuan géc vao binh ¢ nit van TFE kin, Bdo quan d 4 °C va tranh
anh sang Thudng xuyén kim tra dung dich litu chudn goc dé xem ddu hiéu phan huy hoac
bay hi dac biét la trude khi chudn bi dung dich hiéu chudn. Dung dich tiéu chuan géc su dung

Audc trong 6 thang, heac it han néu dung dieh tiéu chudn gde co van de.

9.15 Dung dich tiéu chudn higu chuan: chuan br cac dung dich tiéu chuln thich hop vin cac

phudng tién hieu chudn duge fa chon,

9.15.1 Dung dich ngoai chuan. déi vé: ting hdp chat chudn bi it nhit ba mirc ndng 4o bang
cach thém cac thé tich c@a mdl hoac nhidu dung dich tidu chudn géc vao binh dinh mic va
pha loang dén thé tich bang 2-propanol. Chudn bi mét dung dich tidu chudn co ndng do gan bang
nhang phai lan hon MDL (xem Bang 1 ho#c Bang 2) va cac nong do khac trong tmg var dil

nong Jdé mau mong muén hode dé xac dinh dai lam viéc clia detector.

9.15.2 Dung dich ndi chuan déi vé tung hgp chat chuan bi it nhat ba mic nong do bang cach
thém cac thé tch ctia mot hoae nhiéu dung dich liéu chuan géc vao binh dinh mic. B vdi ma
dung ¢ich tdu chudn liéu chudn, them mo! lucng khéng doi da bigt ciin mdt hoac nhi¢u hdn cac
¢ung dich noi chudn va pha leang dén thé tich bang 2-propanol Chudn by mét dung uich
teu chudn ¢6 néng 86 gan bang nhimng phai 10n hon MDL va cac néng dé khac tuang {mg v dii
nong dé mau mong mudn hoac dé xac dinh dai lam viée cia deteclor,

9.16 Mau kifm soal chat luong (QC) ndng dé mau kiém tra chifa wWng hop cnal ¢oé néng dd
100 pyiml trong 2-propancl. Néu loat mau nay khong cé san W nguén bén ngoai, chuan bi bang
cach st dung cac dung dich tieu chudn géc dude chuan bi doc tap t nhimg mau dude sit dung dé

Mié i chuan,
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10 Cach tién hanh
10.1 Chiét

Danh ddu mitc nude trén thanh cla binh mau 88 xac dinh thé tich sau nay. Rét toan bé mau vao
phéu chiét cé dung tich 2 |, B8l vdi cac mau cé ham ludng chat hity co cao, ria mau bing
dung moéi ¢d pH kiem tinh nhu dude quy dinh & phan tiép theo dé loal bd cac chdt can trd
liém tang. Trong sudl qua Irinh rdfa, tranh tiép xic qua lau vai dung madi, didu nay co thé gay ra
khd nang thu hoi thip mét s6 phenol, dang chi y 1a phenol va 2,4-dimetylphenol. Bai véi cac mau

luvgng dai sach, bd qua cong doan nra va lién hanh chiét truc tigp.

Dé rlra, didu chinh pH dén 12,0 hoac Idn hon bing dung dich NaOH. Thém 80 ml metylen clorua
va 1ac phéu trong 1 min ddng thdi cho thoal khi theo dinh ky dé xa ap sual du. Loai bd ldp

dung méi. Lap lai qua trinh rifa thém hai 18n nifa néu dau hiéu cla mau mat dan.

Trude khi chiét, dtéu chinh pH tir 1 dén 2 bing H,S0,. Chiét ba 1an bing metylen clorua theo
hifng dan qui dinh trong Phu luc A. LAp rap thiét bi cé ¢at, co phan chiét dén 1ml va tach riéng,

thao dng noi ra, va lam ngudi thiét bi co cét nhu chi dan trong Phu luc A,

T&ng nhiét do cOa bép céch thly 18n 100 °C Théao cot sinh han, rifa binh va dau ndi bén dudi vai
cOc thu bang 1 ml d&n 2 ml 2-propanol. T8t nhét ta sit dung xylanh 5 ml cho thao tac nay. Gin cot
sinh han hai bong vao cdc thu va cdt duge lam am trudc bdng cach thém khoang 0.5 mi
2-propanol trén dau col. Dat thiét bi ¢d cdt trén bép cach thlly sao cho cbc thu ngap mot phan
trong nudc nodng. Digu chinh vi trl thing dimg cda thiét bj va nhiét dd nudec sao cho hoan thanh
co d#c trong thdi gian tif 5 min dén 10 min. (Canh bao - néu nhiét do l&ng qua nhanh, mau cd thé
bt théi ra khéi thi€t bi co cat). Tai ty & chung cal thich hop, cac qua bdng rung manh nhung
khoang khang bi tran. Khi dung tich biu kién clia chat 1dng dat 2,5 mi, thao thiét bi co cal, d& kho
va ngudi it nhat trong 10 min, Thém 2 ml 2-propancl qua dinh ca c6t sinh han va ¢d dac lai nhu
truge. Khi dung tich bidu kién chia chat long dat 0.5 ml, thao thiét bi cb cat, d€ khd va ngudi it nhat
10 min,

Thao ¢6t sinh han va rlfa dau néi bén dudi vdi cc thu bing mét lugng nhd 2-propanol. Bigu chinh
dung tich chiét dén 1.0 ml. Pay ndp c8c thu va bao quan d nhiét 48 4 “C ndu cac quy trinh
tiép theo khong dugc thuc hién ngay. N&u phin chiét dude cat gilt Jau hdn 2 ngay, chuyén sang
binh nho co nut day xoan TFE gan kin. N&u mau chidt khdng cdn phii lam sach thém nia,
ti€n hanh phan tich sac ky theo qui dinh trong 10.2. Néu miu yéu ciu phai lam sach thém nifa,
ti€n hanh theo 10.3.

Xac dinh thé tich mau ban dau bang cach dd day iai binh mau dé danh dau va chuyén chit 16ng

sang éng dong cé chia vach dung tich 1000 ml. Ghi lai thé tich mau chinh xac d&én 5 ml.
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10.2 Xac dinh phenol bing sic ky khi detector ion héa ngon Ita (FID/GC)
10.2.1 Cac diéu Kién van hanh

Bang 1 tom 13l cac didu kién van hanh duoc khuydn nghi déi véi sac ky khi va dua ra thai gian luy
va cac gidi han phat hién ma co thé dat duge theo cac diu kién nay. Vi du vé sy phan tach nhan
dufge bang cot nay duge chi ra trong Hinh 1. Cac ¢t mao quan hodce cot nhéi, cac diéu kién sac ky

khac hay cac detector cé thé dugc sl dung néu Gap Ung cac yéu cau vé kiém soat chat ludng.

2, a-Dimathyphencl

P83 g
Hi
dté L]
i :
]
3
. : , ‘,——/\‘“,—
a 4 a 12 18 20 FL 28

Hinh 1 - Sic dé cla cac phenol
(Gt 1 % SP-1240DA rén supelcoport; chutang trinh: 80 °C khi bom, trung binh 8 “Cfmin den 150 °C;

detector; ion hoad ngon I0a)

10.2.2 Hiéu chuan

Hiéu chudn hé théng d8i vai phenol, thigl [ap cac didu kién van hanh sac ky khi tuong duong vai
cac didu kién dudc dua ra trong Béang 1. Hiéu chudn sif dung phuong phap ngoai chudn hodc

ndi chuan nhu sau:

a) Quy trinh hiéu chuan theo phuong phap ngoai chudn - Chuin bi cac dung dich tiéu chudn theo
9.15.1 va theo qui Irinh 10.3. Lap bang dir lisu va xay dung dudng chudn hofic hé s& hidu chudn
nhir chi d&n trong TCVN 7873 : 2008,

il
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b} Quy trinh hieu chuan theo phuong phap nédi chudn - Chudn bi mau theo 9.15.2 va theo quy trinh
10.3. Lap bang dir lidu va xay dung dudng chuin hoac hé s hiéu chinh nhu chi din trong TCYN
7873 - 2008

Xac nhan dudng chuan lam viée, hé s8 hidu chinh, hoie RF déi vdi timg ngay hoat dong bang viéc
do mét hogc nhiéu hon cac dung dich tiéu chuan hiéu chudn. N&u két qua kidm tra ddi voi bat ky
hop chal nac khac vdi k&l qua du doan hon 15 %, chudn bi dudng chudn mdi cho hdp chit do.

Bang 1 - Diéu kign sdc ky va gidi han phat hién cia phuong phap

H-t::p che‘i;_ R gian lvu | Gidi han pi&his;n clia phuang phap
min pgfl
“2-Cloraphencl - - 1,70 031
[ 2Nitophenot ] 200 | o045
Phenol i 300 | 014
' 2.4-Dimetylphenol T s | 0,32 B
2.4 Diclorophenal 430 03 |
2,4,6-Triclorophenial - 6.05 064
4-C|0-3-mety?pheuul - - ?‘50_ N —_0-.36
24 Dinitrophenol | 1000 ) 130 -
“2-Melyk-4.6-dinitrophenol — 10,24 16,0
Penlaclnroph_enol o 1?_..42 74 N
| 4-Nitrophenol - 24,25 28 o

Biéu kign cbt: GOt thuy tinh dai 1.8 m, dudng kinh trong 2 mm duge nhdi supelcoport (80/100 mesh) phtt 1 %
SP-1240DA, khi mang nitg v&i t6c do dong 30 mUmin. Khi bom, nhiét d6 ot 1a 80 °C. ting 8 °C/min dén
nhiét do cudi ciing 150 "C. Cac gidi han phal hién duge xac dinh bing FID.

10.2.3 Phan tich mau

NE&u sif dung quy trinh hidu chusn néi chudn, thém chat noi chuan vao mau chiét va trén ky ngay
trude khi bom 2 | dén 5ul mau chiél hodic dung dich liéu chudn vao sic ky khi sif dung
ky thuat bom dung méi. C6 thé bam cac thé tich nhd hon (1,0 pl) néu s dung cac thiét bi tu ddng.
Ghi lai thé tich dugc bam chinh xac dén 0,05 1l va kich thudc pic thu dude bing don vi dién lich
hoac don vi chiéu cac.

Xac dinh cac hop chél trong mau bang cach so sanh thai gian luu pic véi cac pic clia sic dé
titu chudn. Can clf dd rong clUa clfa s8 thdi gian luu duge si dung dé xac dinh d&i vai cac thdng sé
bién dong thai gian Iuu thuc t€ clia cac dung dich tiéu chudn theo dot trong ngay. Tinh toan
kich thubc cda s6 d& nghi, sir dung ba I1an 4 léch chudn cla thal gian luu d6i vai mat hop chat.

Néu pic thu dudc qua cao thi pha loang phan chiét va phan tich lai.

Néu khong thé do dugce két qua pic do nhiu, stf dung quy trinh sdc ky khi 10.3.
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10.3 Xac dinh cac dan xuiat cua phenol bing sic ky khi detector bay electron (ECD/GC)
10.3.1 Chuan bj mau

Dung pipet hut 1,0 ml dung dich 2-propanol ctia dung dich tieu chuan hedc phan mau chiét vao
ampun phan (ng bang thuy tinh. Thém 1,0 ml thuSc thif dan xuat (9.12); du dé diéu ché dung dich
6 18ng ham hong phenolic khang vugt qua 0,3 mg/mi. Thém khodng 3 mg K,CQO; va lac nhe. Bay
hén hop va dun nong treng 4 h tai 80 °C trén bép cach thiy. Ldy ra va dé ngudi. Thém 10 ml
hexan. lac manh trong 1 min, thém 3,0 ml nudc cat khi ion va 14c trong 2 min. Gan phan hitu co

vao trong cdc thu va day nit thuy tinh.
10.3.2 Lam sach

Cho 4.0 g silica gel vao ol sac ky. V& cdl dé cho silica gel 1ang xudng va thém khoang 2 g
Na,SO, khan O trén dau cot. Rira cot truée bing 6 ml hexan, loai bd phan rifa va thém vao ¢ot
2.0 ml dung dich hexan, dung dich diéu ché (10.3.1) trudc khi I0p Na,SO, tiép xuc vai khong khi
Rifa cot bang 10 ml hexan va loai bd phan ria. Rlra giadi cét, theo thir ty, bang 10,0 m! toluen
15 % trong hexan (phan doan 1), 10,6 ml toluen 40 % trong hexan {phan doan 2), 10.0 mi toluen
75 % trong hexan (phan doan 3) va 10 ml 2-propancl 15 % trong toluen (phan doan 4). Cac mau
rfa gian déi vdi cac chat dan xudt phenolic chi ra trong Bang 2. Cac phan doan ¢ thé dugc

két hop phu thudc vao cac phenol cu thé can xac dinh hoac mire 45 anh hudng.
10,3.3 Cac digu kiga van hanh

Bang 2 16m 14t cac diéu kién van hanh dude khuyén nghi d&i var sac ky khi va dua ra thdi gian luu
va cac giéi han phat hien ma ¢6 thé dat dugc theo nhimg diéu kién nay. Vi du vé su phan tach

nhan duge bang ¢l nay dugc chi ra trong Hinh 2.

13
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L
.0 4 a 12 18 0 24 28 n

Hinh 2 - Sic dé clia cac dan xuit PFB cla phenol
(Cot: 6 % QV-17 rén chromosarb W-AW-DMCS; nhiét dé 200 °C; deteclor: bay eletron)

Bang 2 - Cat phan doan silica ge! va diéu kién sic ky khi detector bay etectron doi véi
céac dan xuit PFBB

R e . Phﬁ_n Em_thu hdi theo cat phan—d;ar;' Théi gian lun | Gisi han-;:-!;at hién
Hdp chit goe ctia phurdng phap
1 2 3 4 min ngl
| 2Clorophenat | - | @0 | 1 - 3.3 — 0.58
2-Nnrop;{ena: _ - 9 e | 81 077
Phenol N - ap 10 = 1.8 2,2 o
| 24-Dimetyphenol - 95 7 - 2.9 063
2,4 Diclorophenal - 95 | 1 = 5.8 T 068
246 Triclorophenol | 50 | 50 | - s 7.0 0.58
4-Cloro-3-metylphenol | - 84 4 | - 48 1.8
Pantactom_;;he-r;_ul__“ 75 20 = - 28.8 0,50
4-Nitrophenol ] e i 1 | o0 14.0 0.70

Didu kién cot Cot lhuy tinh dai 1,8 m, dudng kinh trong 2 mm dudc nhéi chromosorb W-AW-DMCS
(807100 mesh) phu 5 % OV-17, khi mang metan 5 %/agon 95 % tai t6¢ dd déng 30 ml/min, Niuét 86 cot dude
gilt dang nhigt § 200 °C. Cac glai han phat hién duge xac dinh bang ECD.

* Thanh phdn ria gidi:
Phan doan 1 - toluen 15 % treng hexan
Phén doan 2 - toluen 40 % trong hexan
Phan doan 3 - toluen 75 % trong hexan
Phan doan 4 - 2-propanal 15 % trong laluen

14
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10.3.4 Higu chuan

Hang ngay hiéu chudn hé théng bang cach chudn bi tdi thifu ba phan dung dich tiéu chuin
hiéu chuan (9.15 1), méi phdn 1 ml, chifa ting phenol cdn xac dinh va dan xudl nhu ¢ trén,
Phan tich t 2 ul dén 5 ul cda ling <ot rlra gidi thu duoc theo 10.3.5 va lap bang chiéu cao pic
hoac dién tich pic dua vaa khéi lugng tuang duong da tinh ciia phenol duge bom. Xay ding
dudang chuan cho ting hdp chat,

Trudc khi sif dung bat ky quy trinh lam sach n&o, ti€n hanh mét loat cac dung dich tiéu chuin
hiéu chudn theo quy trinh dé xac nhan phan rlfa giai va dam bao khéng cé chdt gay nhiéu trong
thudc thir

10.3.5 Phan tich mau

Bom 2 ul dén 5 ul cac phan doan thu dugce tir cdt vaio sac ky khi stf dung k¥ thuat bom dung moi.
Ca thé bom cac thé tich nhd han (1,0 pl) ndu sif dung cac thiél bi tu dong. Ghi lai thé tich duoc
bom chinh xac dén 0,05 ul va kich thudc pic thu duge bang ddn vi dién tich hoac don vi chiéu cao.
Néu pic thu duge qua cao thi pha leang phan chigt va phan tich lai.

11 Biéu thi két qua

11.1 Phan tich bing FID/GC

Xac dinh néng do clia cac hop chat riéng 1&. N&u s dung qui trinh higéu chudn ngoal chudn, tinh
luong chat duoc bom tir két qua pic sac dd thu duoc so véi dudng chudn hoac hé sé hiéu chuan da
dugc xac dinh. Nang d6 chat cdn xac dinh trong mau (¢) duge tinh bang g/l thea cong thitc (1)

(A) (VY
¢= - (M
(V) (V)
trong do
A la lugng chdl duge bam, tinh bang ng;

Vv, la thé lich phan chiétl dudc bam, tinh bang pl;
Vv, la thé lich cua tdng phan chiét, tinh bang ul;
Vv, Ia thé tich cta nudc duoc chiét, tinh bang mil.

Néu s dung qui trinh hiéu chuan ndi chuan, tinh néng dd trong mau s dung hé s hiéu chinh
(RF) da xac dinh d trén va theo céng thifc (2).



TCVN 7874 : 2008

(A (1)
c= = {2)
(AL (RF} (V)

tronyg o

e I4 nang 46 chéat trong mau, tinh bang pg/l:

A, Ia gia tri dién tich pic cua hgp chat duge do;

A 14 gia tri dién tich pic elia dung dich ndi chudn;

l 14 lugng chit néi chudn dudge thém vao timg phan chiét, tinh bang ug;
V. la thé tich cla nude dugs chiét, tinh bang |,

11.2 Phan tich ECD/GC déi vdi dan xuat phenol

Xac dinh néng dé cha Wimg hop chat trong mau, theo céng thitc (3)

(ANVIB)D)

g = = (3)
(VIVI(CNHE)

lrong do:

A khdi luong cla phenol Wong dng vdi dién tich pic trong sac do cda mau, dugc
xac dinh 1t dusng chuan trong 10.3.4, tinh bing ng;

v thé tich phan rlra giai duos bom, tinh bing pl;

V, tong thé fich c ia cot nra gidi hoic cac phan doan k&t hop tUr dé V, dude Idy,
tinh bang pl;

V, thé tich cda nudce duge chiél trong 10.1, tinh bang ml;

B téng thé tich clla hexan dudc thém vao trong 10.3.1, tinh bang ml ;

6 thé tich clia dung dich mau hexan thém vao dé lam sach cot trong 10.3.2, tinh bang mi,

0 téng thé tich clia phan chiét 2-propanol trudc khi diéu ché, tinh bing ml;

E thé tich cta phan chist 2-propanol dugc sur dung trong 10.3.1, tinh bang ml.

Bao cao két qua bang pg!l va khong co hiéu chinh déi véi hiéu sudt thu héi, Bao cac dif liéu QC

bang cac ket qua mau.

12 D6 chum va do chéch

Phuong phap nay da ducc 20 phong thi nghiem thuc hién st dung nudc thude thir, nude uéng,

nuodc bé mat va ba loal nudc thai cong nghiép cé cac bd sung da dude biét eo nong 4o trong
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D6 chum thao tac don 1€, d6 chym toan thé va do chéch

phuang phap duge thay ia cé lién quan truc tiEp dén néng d6 hgp chat va déc 1ap cia nén mau

Phuang trinh tuyén tinh mé ta nhimg méi quan hé nay déi v6i detector ion héa ngon Ia dudc

trinn bay lrong Bang 4.

Bang 3 - Cac tiéu chi chap nhan QC

| Hgp chat gl
: 4-Cloro-3-metyiphenal l 100 B
_2- \”;iu:'uphzznui I - ;b_ﬂ
2,4 Diclorophenol : 100
2.4 -Dimetyiphenol | 100 ]
- {
4.6-Dimitro-2 metyiphenol J 100
_2-.4_-D|nttr0phenul ‘ 100
| 2-Nitraphenol 100
l- 4-Nitrophenol . 100
; Pentaclophenal Il 100 B
| Phenol _1{.}0
2.4.6-1 ficiorop;cncl 100

P, Ps fa phan tram thu hai tinh dicc.

xay diung Bing 4

Néng dé thir

S i do lech chudn cha bén phép tinh thu héi.

Gidgi han d5ivéi S | Dai di vai X

Dai déi véi P, Py

_ wel _ *

16.6 56,7 - 113.4 49 — 122

- 27.0 54,1 - 110_.2"_'_ 38126
i 25,1 _5_9:.7 - 10;,3 | 44 - 119
33,3 50,4 - 100.0 24 - 118

250 42,4 - 1236 30 136

| 36,0 ;7- 125,1 12 - 145
22,5 56,6 — 103,8 43 =7

19,0 22,7 - 100,0 13 - 110

32,4 56,7 —113,5 36 — 134

14,1 32‘4_:90.0 23108

16,6 60,8 - 110.4 53 - 119

X la gia i thu hoi trung binh d6i véi bén pheép tinh thu héi, va

CHU THICH  Cac tiéu chi nay dua trife tiép vao dit liéu trong Bang 4. Néu can, cac gidi han déi vdi thu héi
dugc md rong dé dam bao kha nang sit dung cla gidi han déi vdi cac nong do dudi dude st dung dé |
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Bang 4 — D& chéch va dé chum cua phudng phap phu thudéc vao néng do

Hap chat

| 4-Cloro-3-melylphenol

| D& chach, thu héi, X |

ny!l

2-Clorophenol
2 4-Diclorophenal
2.4-Dimetylphenol

4 .6-Dinttro-2-metylphenot

2.4-Dinitrophenol
2-Nitrophenol
4-Nitrophenet

Pentaclorophenol

Phenol

0,83G - 0.84

0.87C - 1,97

D% chum cua
mot thi nghigm vién, s,
gigﬂ

0,11X - 0,21

0,18X + 0,20

081C + 0.48

0,62C - 1,64

0.84C - 1.01

0,17X - 0.20

P& chum téng thé

payl

S

046X + 1,41
0214+ 0,75

018X + 0,62

0,30X - 0.89

015X =125

0,80C - 158
0.81C - 0,76
0.46C + 0,18
0.83C + 207

0,43C + 0,11

027X - 1.15

0,15X + 0,44

025X + 048
0,19X + 5,85

0,29X + 4 51

014X + 3.84

017X + 2,43
0,22X - 0.68

0,22X - 0,88

0,19X + 479

0,23X + 0,57

07X+ 0,77

2.4 6-Tneclorophenol

X thu hai mong dai dai vdi mal hoac nhiftu han cic phép tinh cia mau cé néng dé C;

0.86C - 01,40

0.10X + 0,53

0,13X + 2,40

S, dé léch chudn mong doi eita mot thi nghiém vién ctia cac phep do tai néng do Irung binh dudce tim thdy cia X;

§ d6 tech chudn lign phong thir nghiém maong dgi cia phép do tai ndng dd trung binh dugc Llim thiy cfia X,

C gia tri thue cda ndng do;

X thu héi trung binh duge tim thay déi vai phép do cac méu ¢ ndng do C.
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Phy luc A

(tham khaa)

Hudng dan cach chiét va st dung thiét bj co cat

Thang thudng st dung phéu chiét dé chiét, nhung trong trudng hgp nhii tuang ngéan can suf thu héi

dung mai thi st dung chiét lién tuc.
A.1 Chiét bing phéu chiét

Thong thudng st dung thé tich mau ta 1 1. D&i véi cac théd tich mau la 2 I; st dung thé tich
250 mi va 100 ml melylen clorua d8i véi day chiél kim/trung tinh; s dung thé tich 200 ml va

100 mi metylen clorua dai vdi chiét axit,

Ddi vai phép xac dinh thé tich mau chiét axit, danh dau mirc nuéc trén thanh cba binh chita mau.
Rot toan bé mau vao phéu chiét dung tich 2 |, Ding pipet hit 1 ml dung dich tiéu chuan dai dién
vao phéu chiél va lic déu. Kiém tra pH bang gidy do pH c6 dai réng va st dung dung dich NaOH
digu chinh pH han 11.

Thém 60 mi melylen clorua vao binh mau, day nit va lac trong 30 s dé rira bé mat bén trong.
Chuyén dung mai sang ph&u chiét va chiét mau bang cach tac trong 2 min vdi thang hai dinh ky Gé
x4 ap sudt du. DE pha hifu cd tach khdi pha nudc it nhat trong 10 min. Néu bé mat luong tac nhi
gia cac 18p 16n han 1/3 thé tich 16p dung méi, st dung ky thuat co hoc dé tach pha hoan toan.
Ky thuat 16t uu phu thude vao mau, nhung co thé gom khudy, lpc nhil qua bong thly tinh, ly tam

hodc cae phudng phap Iy hoc khdc. Cho phan chiét metylen clorua vao binh dung tich 250 ml.

N&u khong thé pha vd 19p nhi (higu sudt thu hoi metylen clorua nhd hon 80 %, hiéu chinh ddi vai
do lan clia moelylen clorua) trong 1an chiél dau tién, chuyén mau, dung maéi va nhi tuong sang

khoang chiét clia thiét bi chiét lién tuc va thuc hién chiét lien tuc (A.2).

Thém thé tich 60 ml metylen clorua thir hai vao binh mau va Iap lai qui trinh chiét, gop cac phan

chiét vao binh nén, Thue hién chiét 1dn thir ba theo cach tuong tu.

Sau khi chiét 1an thir ba, st dung H,S0, dé diéu chinh pH cllia pha nudc nhé hon 2. Ting phan
chiél da axit hoa pha nudc ba 1an bang 60 ml metylen clorua. Gop cac phan chiét vao binh nén
duny lich 250 ml va ghi nhiin cac phan chiét hén hdp nhu phan doan axit.

D61 vai moi phan doan, 14p thiét bi cé cal bang cach Iap coc thu 10 ml vao binh bay hdi dung tich
500 ml. Ca thé sir dung thiét bi hodc k¥ thuat cd cat khac néu dap (g dugc cac yéu cau vé
kiém soat chat ludng,

Rat phan chigt hon hop vac cét lam khd da trang dung méi co chlfa sin it nhat 10 cm Na,S0,
khan va gap phan chiél vao thigt bi co cdt, Rda binh nén va cot bang 20 ml dén 30 mi metylen

clorua
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Them m{Jl' ho#c hai vién da bol sach vao hinh cé cat va 13p ot sinh han ba béng vao Tam udt eot
sinh han bang cach thém khoang 1 ml metylen clorua trén ddu cot. DAt thiét bi co cadt trén bép
cach thiy (60 "C dé€n 65 °C) trong Wi hut sao cho mét phin cde thu ¢chim trong nudc ndng ¥a toan
bo bé mat hinh cau bén dudi cla binh dugc tdm béng hdi nong. Biéu chinh vi tri thiét bl thing
ditng va nhigt 46 nude theo yéu cdu dé ¢d cal hoan toan trong 15 min d€n 20 min. Vdi ty 1& chung
cal thich hgp cae qua bong rung manh nhung cac khoang khéng bi tran dung mai ngung tu. Khi

dung tich biéu ki€n chat [dng dat 1 mi, thao 1hiél bi cé cat, dé kho va ngudi trong it nhat 10 min.

Thao c¢dt sinh han, dang 1 ml dén 2 ml metylen clorua dé rita binh va dau ndi bén dud vai

cic thu, 16t nhal 1a sif dung xylanh dung lich 5 ml.

Péi vasi méi phan doan, thém mét hoac hai vién da bot sach khac vao cdc thu va 1dp cot sinh han
hal béng. TEm uét trude et sinh han bang cach thém khoang 0,5 ml metylen clorua trén dau col.
Dat thiét bi co cat trén bép cach thay (60 °C dén 65 °C) sao cho mét phan cdc thu chim trong nudc
néng va co cat lién luc nhu 11én khéng thém dung méi nita cho dén khi dung tich biéu kién cuia
chdt lang con khoang 0,5 ml. Sau d6 dé ngudi, thao cot sinh han, rifa binh va diu ndi bén dudi vdi
cdc thu bang khodng 0.2 mi axeton hoic metylen clorua. Biéu chinh thé tich cudi cung dén
1.0 mi bang dung mai. Day nap cde thu va bao quan lanh néu khéng thuc hién ngay cac qui trinh
ti€p theo. N&u phan chiét duac luu gilf qua 2 ngay, chuyén sang chai cé nit xoay TFE va ghi nhan
phan doan kiém/trung tinh hoac axit thich hgp.

Xac dinh thé tich mau ban dau bing cach d8 lai binh chita mau dén vach va chuyén chat lang

sang éng dong co chia vach dung tich 1000 ml. Ghi lai thé tich mau chinh xac dén 5 mi.
A.2 Chiét lién tuc

Danh ddu mic nudce trén thanh binh va xac dinh thé tich mau sau nhu mé ta d trén. Kiém tra pH
bang hy do pH dai rong va dang dung dich NaOH diéu chinh pH 16n hon 11. Chuy@n mau sang
thiet bi chi¢l lién tuc, sif dung pipet thém 1,00 ml dung dich tiéu chudn thay thé va lic déu. Thém
60 ml metylen clorua vao binh chita mau, day kin va lac trong 30 s dé rdfa bé mit bén trong.
Chuyén dung mai sang thiét bj chiél. Lap lai budc rifa v6i 50 m! dén 100 ml khac metylen clorua va
thém phan rira vao thiét bi chiét,

Thém 200 ml dén 500 ml metylen clorua vao binh chung ¢41, thém vira di nudc thudc thir dé dam
bdo tién hanh thich hgp va chiél trong 24 h. B& nguoi va thao binh chung cat. Lam kho,
ly tam va dong kin phan chiét nhu trong A 1.

Cho 500 ml metylen clorua vao binh chung c3t sach va I3p binh vao thiét bi cat lién tuc. C3n than.
trong lic khudy, st dung H,SO, diéu chinh pH ctia pha nudc xudng nhd han 2. Chist trong 24 h.
Lam kha, ly tam va dong kin phan chiél nhu trong A. 1,
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