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L&i néi dau

TCVN 6652 : 2000 hoan toan tuong duong véi ISO 13877 : 1998.

TCVN 6652 : 2000 do Ban Ky thuat Tiéu chudn TCVN/TC 190
Chat lugng dat bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do ludng Chat
lugng dé nghi, B6 Khoa hoc, Céng nghé va Mai trudng ban hanh.
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Chat lugng dat - Xac dinh cac hydrocacbon thom da nhan -
Phuong phap st dung sac ky Iong cao ap.

Soil quality - Determination of polynuclear aromatic hydrocarbons -

Method using high - performance liquid chromatography

Canh bao : mét sé hgp chat hydrocacbon thom da nhan (PAH) cé kha ning gay ung thu cao, vi vay
phai rat can than khi x{r ly. Khéng dé cac chat rin, dung méi chiét va dung dich PAH tiéu chuin
ti€p xtc véi ca thé. PAH c6 thé bay hai ciing véi dung méi va dong lai bén ngoai chai di dong nut,
do dé khi van chuyén tit ca cac chai lo c6 chira dung dich PAH cén luén luén s dung ging tay
chiu dugc dung mai va tét nhat 1a ding mét 1an. Chai lo dung dung dich PAH nén bao quan dé dimg
trong céc thuy tinh dé chira dugdc chat db ra trong trudng hop dé va. Su 6 nhiém PAH & chai lo c6
thé dugc phat hién bing cach chiéu anh sang cé budc séng 366 nm.

PAH & thé ran 1a nguy hiém nhat va gay ra hiém hoa bui tinh thé cta chiing tré nén bi tich tinh dién.
Lam viéc véi nhirng chat nay chi 6 nhirng noi ¢6 sin cac phuong tién phu hop (vi du, td hat thich
hop, quan 4o bao hd, miat na che bui...). Can nhian manh ring cac dung dich chudn phai dudc
chuin bij tap trung & cac phong thi nghiém dugc trang bi thich hdp hodc mua tir nhimg ngudi cung
cap chuyén chuan bi nhimg dung dich nay.

Thai bé dung dich chira PHA theo phuong phap phu hgp déi véi cac chat thai doc.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay moé ta hai phuong phap dinh luong hydrocacbon thom da nhan (PAH) trong dat.

2 Tiéu chuan trich dan

TCVN 6661-1 : 2000 (ISO 8466-1) - Chat luong nudc — Hiéu chudn va danh gia cac phuong phap phan

tich va udc tinh cac dic tinh hiéu qua. Phan 1 - Banh gia théng k& ham hiéu chuan tuyén tinh bac 2.

TCVN 6662-2 : 2000 (ISO 8466-2) - Chat luong nudc — Hiéu chudn va danh gia cac phuong phap phan
tich va uéc tinh cac dac tinh hiéu qua. Phan 2 — Phuong phap hiéu chuan cho ham hiéu chuan th( cap

khong tuyén tinh bac 2.
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ISO 10381-5 - Chét lugng dat - LAy mau - Phan 5 - Hu6ng dan trinh tu khdo sat su & nhiém dat & cac khu

dat dé thi va céng nghiép.

TCVN 6647 : 2000 (ISO11464) - Chét luong dat - X ly so bd mau dé phan tich ly - hoa.

TCVN 6648 : 2000 (ISO 11465) - Chat lugng dat - Xac dinh ham lugng chat khd va nudc trén cd sé khdi
lugng - Phuang phap khai lugng.
ISO 14507 - Chat lugng dat - XU ly so bd mau dé xac dinh cac chat gay 6 nhiém hiiu co.

3 Nguyén tic
D4t tuoi dudc chiét bang axéton (phuong phap A) hodc dudc chiét bang toluen sau khi lam khé (phuong
phap B).

Chu thich 1 - Khi 4p dung phuong phap B, su mat naphtalen cé thé xay ra khi phoi kho dat khéng khi.

Phan tich dich chiét dugc tién hanh bang séc ky 16ng cao ap (HPLC).Dung detector tif ngoai hodc detector
huynh quang cé cac budc song kich thich va phat xa. Viéc dinh lugng dudc ti€n hanh bang cach ghi lai nhimg

tin hiéu ctia detector (dién tich ho&c chiéu cao) béng phuong phap ngoai chuén.

16 hop chat dudc liét ké & 5.11 (goi 1a cac chat 6 nhiém chinh - EPA PAH[5]) c6 thé dudc xac dinh Vi
PAH khac, tinh hiéu luc clia phuong phap con phai dudc ching minh.
Chu thich 2 - Acenaphthylen khéng thé do dudc béng phép do huynh quang.

4 Thiét bi, dung cu
4.1 Khai quat
4.1.1 Can phan tich, v6i d6 chinh xac 0,01 g.
4.1.2 Can phan tich, v6i do chinh xac 0,01 mg.
Chu thich - Can nay chi nén st dung cho viéc chuén bi mau chuén.
4.1.3 Budng lam khd, theo TCVN 6648 : 2000 (ISO 11465).

4.2 Thiét bi dung cho viéc chuan bi mau (phuong phap A)
4.2.1 Binh hinh nén, dung tich 500 ml.
4.2.2 Phéu loc, dung tich 1000 ml.

4.2.3 May lac, chuyén dong ngang véi 200 Ian lac/phat.
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4.2.4 May c6 dac, vi du may Kuderua - Danish hodc may li tam.

4.2.5 N&i cach thuy, c6 thé diéu chinh nhiét d& dén 100°C.
4.2.6 Cot siac ky, dé tinh ché, dudng kinh trong 1 cm.
4.3 Thiét bi dung cho viéc chuan bi mau (phuong phap B)

4.3.1 Soxhlet, khoang 30 ml, c6 6ng 16t bang gidy hoac sgi thuy tinh, binh c6 day tron dung tich100 ml
va binh ngung.

Chu thich - Né&u cac gia tri clia mau trdng khong thé bi loai trlr, trudc khi st dung phai rlra sach cac 6ng 16t bang

toluen.
4.3.2 Binh dinh mtrc, dung tich 50 ml va 100 ml.
4.4 Thiét bi dung dé phan tich

4.41 May sic ky I6ng cao ap, dudc trang bi theo yéu cau hoic v6i mét hé théng phat hién tia t& ngoai
(v6i budc séng bién d6i) hoac véi mot hé théng phat hién bang huynh quang (véi su lua chon tu do cac
budc séng kich thich va phat xa).Néu s dung hé théng phat hién bang huynh quang thi can loai bd khi (

bd oxi ) hodc pha ddng, vi du bang helium.
4.4.2 Cot tach cé cot bao vé, st dung cac vat liéu pha ddo dé phan tich PAH.
Chu thich - Trong phan tich dat,viéc st dung cot bao vé gitp cho viéc nang cao tudi tho clia cot phan tich.

4.4.3 Thiét bj ghi, bd tich hgp may tinh ndi v6i may in/may vé diém. Khoang do phu hop vai tin hiéu

dau ra cla HPLC, t6t nhat 1a c6 biéu thi trén man hinh va kha n#ng hiéu chinh dudng chuan lién tiép.

5 Thuéc thir
5.1 Thuéc thir chung

Nhiing hoa chéat thod man yéu cau cho viéc phan tich chat tén du va khéng chita PAH la phu hop cho viéc
chudn bi mau. Viéc xac dinh gia tri mau trdng dinh ky phai dudc tién hanh dé kiém tra do tinh khiét cia hoa
chéat, théng thudng sau khi dua vao nhiing loai du trlr méi. Cac loat dung méi c6 chra PAH ho&c phai
dugc thay thé bang céac loai dung méi khdng cé6 PAH hoic phai dudc lam tinh khiét bang cach chung cét (

vi du qua mét cot vigreux dai 1 m).

5.2 Axeton, loai p.a hodc loai d& phan tich chat tén du (A).

5.3 Ete dau hoa (giai nhiét do séi tir 40°C dén 60°C),loai p.a hoic loai 3 phan tich chat ton du (A).



TCVN 6652 : 2000
5.4 Toluen, loai p.a ho&c loai phan tich t6n du (B).

5.5 Natri sunfat (khan), loai p.a.

5.6 Nhom oxit, kiém hoac trung tinh, dién tich b& mét riéng dat 200m? /g, hoat tinh cao loai | theo

Brockmann.

5.7 Metanol ho3dc axetonitrin, loai tinh khiét dung cho HPLC.

5.8. Nuéc

5.8.1 P& chiét (A):nudc cat 2 1an hodic nudc loai bé ion.

5.8.2 Dung cho pha dong ctia HPLC: nuéc siéu tinh khiét (loai tinh khiét dung cho HPLC).
5.9 Heli, d6 tinh khiét thich hgp cho viéc loai bo hinh thanh khi ctia cac dung moi (xem 4.4.1).
5.10 Nito, do tinh khiét thich hdp cho viéc gidm thé tich.

Chu thich - Phai kiém tra dé dam bao cac tap chat khéng 1an vao, vi du khi 1dp dat cac thiét bi dudng 6ng dan bing chat

déo.
5.11 Chat doi chiéu

Chu thich - Chat ddi chiéu va dung dich chuan PHA chi c6 san dudc gidi han & mét s6 cac nha cung cap.

-

So Chat S6 CAS

1 Naphthalen 91-20-3
2 Acenaphthylen 208-96 -8
3 Acenaphthen 83-32-9
4 Fluoren 86-73-7

5 Phenanthren 85-01-8
6 Anthracen 120-12-7
7 Flouranthen 206-44-0
8 Pyrene 129-00-0
9 Benz[a]anthracen 56-55-3
10 Chrysen 218-01-9
11 Benzo[b]fluoranthen 205-99-2
12 Benzo[k]fluoranthen 207 -08-9
13 Benzo[a]pyren 50-32-8
14 Dibenz[ah]anthracen 53-70-3
15 Benzo[gh]perylen 191-24-2
16 Indeno[1,2,3-cd]pyren 193 -39 -5.
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5.12. Dung dich chuin

Canh bao: Khéng dudc chuin bi cac chuin PAH tir vat liéu rén trir khi c6 san phuong tién phu hgp.
St dung cac ky thuat xir ly thich hop.

Can khoang 5 mg ctia méi chat déi chiéu (5.11 ) v6i dd chinh xac 0.01 mg va cho vao binh dinh mic 100
ml. Cho metanol ho&c axetonitrin (5.7) t6i vach. Tir dung dich géc nay dung pipet da hiéu chuén 1ay 1 ml,
v6i d6 chinh xac 1 %, cho vao mét ampun nhd ¢6 thé bit 6ng lai bang cach nung chay. Sau khi lam lanh
bang nito 1dng, bit ampun lai bdng cach nung chay. Bdo quan ampun trong ti lanh chéng tia I(fa, chat chira

dugc dé 6n dinh trong diéu kién nay it nhat 14 1 nam.

D& st dung nhu mét dung dich hiéu chuén, chuyén Iugng chat chita trong ampun vao binh dinh mic 100
ml va bu thém b&ng axetonitrin (phuong phap A) hodc toluen (phuong phap B). Néu cho réng néng do
PAH trong dat qua thap, va néu st dung detector huynh quang thi chudn bi dung dich hiéu chudn béng

axetonitrin va pha loang thém vdéi ty 1& 1:10.

Chu thich - Nén sir dung cac chuén s8n c¢é trén thi trudng trir khi phong thi nghiém cé nhiéu kinh nghiém x{ ly

cac vat liéu nguy hiém nay.
5.13 Nhimg chuin da dudc chuin bi sin trén thij trudng

Nhiing dung dich géc vi du nhu axetonitrin c6 san trén thi trudng. Rat khuyén khich st dung nhing dung
dich nay.

Dé chuén bi dung dich hiéu chuén, pha lodng dung dich géc theo 5.12.

6 Lay mau, bao quan va xir ly so bé mau

L&y mau dugc tién hanh theo ISO 10381-5 két hop v6i phong phan tich. Gilr dat trong hép khéng anh
hudng dé&n ham lugng PAH clia mau, vi du nhu thuy tinh ho#c kim loai. Khéi lugng mau khoang 500 g dén
1000 g.

Chu thich 1 - Ban b&o céo lay mau chi tiét can c6 kém véi mau.
Théng tin chi tiét vé bao quan va x{ Iy so bd mau c6 thé xem 6 1ISO 14507.

Da va vat liéu khac c6 dudng kinh 16n hon10 mm va rd rang khéng bi nhiém ban nén dudc tach ra, can va
ghi lai két qua. Nhimg hat I6n bi nhiém b&n nén dudc gidm cd va phan tich riéng ré hoc cuing véi vat liéu
mau min hon. Trong bao cao k&t qua, phai ghi rd qua trinh tién hanh dé xac minh tinh trang ban dau cla

mau va chi rd phan nao két quia phan tich c6 lién quan.

DPé han ché dé&n mic tdi thiéu su phan huy, can gitr mau & ché t&i va tot nhat [a & nhiét d6 lanh (4°C +
20€).
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Chu thich 2 - Mau phai dudc phan tich cang nhanh cang t6t. Su phan huy mau do vi sinh vat c6 thé

xay ra dac biét khi khdo sat dat nong nghiép.

Né&u st dung phuong phap B, phoi khé mau trong khéng khi trudc khi phan tich, theo TCVN 6647 : 2000
ISO11464. Néu dat cé xu hudng két thanh khéi trong qua trinh phai thi lai gid nhé trong céc.

MAu duoc ray dén ¢ hat 2 mm theo TCVN 6647 : 2000 (ISO11464). Tién hanh xac dinh va ghi lai phan

tram khéi lugng cdp hat c6 dudng kinh < 2 mm va > 2 mm.
Chu thich 3 - St dung ray la tét nhat.
L&y 1 mau tor c&p hat nhd hon 2 mm theo TCVN 6647 : 2000 (ISO11464).
Né&u dat c6 ham luong chat nén cao ( vi du tro, gach) hodc cac chat nén nay can dudc phan tich, thi nghién
toan bd mau t6i ¢d hat nhé hon 2 mm. Qua trinh nay thudng dudc chon khi phai khao sat dat 18y tir nhimng
vling céng nghiép bd hoang.
7 Cach tién hanh
7.1 Chiét theo phuong phap A: dat khong 6 nhiém hoidc 6 nhiém nhe.
7.1.1 Tién hanh chiét

Can khoang 20 g dat ( 4.2.1) chinh xac dén 0,1 g cho vao binh tam giac dung tich 500 ml. Thém 200 ml

axeton va dong binh lai. Ldc manh bang may I4c (4.2.3) trong vong 15 pht.
Thém 100 ml ete ddu hod dé tron dat va axeton, va l4c thém 15 phut.

Sau khi dé I&ng, gan phan ndi trén bé mat vao phéu loc dung tich 1000 ml (4.2.2). Loai bd axeton va cac

hdp chat phan cuc ti phan ndi d6 bang cach lac 2 1an, méi 1an véi 800 ml nudc. Thai bd nudc.

Lam kho dich chiét con lai bang natri sunphat khan, chuyén dich chiét da dudc lam khé vao moét may cod
(4.2.4) va giam thé tich dén khoang 10 ml. & giai doan nay nhiét d6 cdia ndi cach thuy phai giit trong
khoang 40°C dén 60°C. C6 & nhiét do phong dén khoang 1 ml bang mét luéng khi nito nhe.

7.1.2 Tién hanh tinh ché

Tuy thudc vao muc dich khdo sat va gidi han yéu cau cla su phat hién ma co6 thé can phai tinh ché. Néu

can thi ti€n hanh nhu sau:

Sé&y khé nhém oxit (5.6) qua dém & nhiét d6105°C. Lam ngudi trong binh hat 4m va c méi 89 g nhém oxit
thi thém 11 g nuéc. Chuyén vao chai nit chat. LAc dén khi tat ca phan ran bi phan tan va dé cho nhém oxit

can bang trong it nhat 16 gid trudc khi st dung.
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Kiém tra déu dan hoat tinh clia nhém oxit da chuén bi bang cach tinh ché dung dich chuén.

Chuén bi mét cot hap phu bang cach can (2,0g + 0,1 g) nhdm oxit khéng hoat tinh vao mét éng séc ky
(4.2.6), 13p 6 day mét nat nhd 1am bang béng thuy tinh. Thém vao dinh cdt khodng 1 cm natri sunphat
khan.

Cha thich 1 - Ciing c6 thé s dung nhiing loai cot dung mét 1an c6 san trén thi trudng néu thay tuong
déi phu hap.

Chuyén dich chiét da cod dac t6i dinh cot béng pipet Pasteur. Rira 6ng ¢d 2 Ian, véi 1 ml ete d4u hoda va
thém dich rlta vao cot. Rla gidi hdp bang 8 ml ete dau hod va tap trung hét phan nuéc rita gidi hap dé
vao 6ng thir hiéu chuén c6é dau chia dd, vi du 6ng c6 Kuderna -Danish. Thém khoang 0.8 ml axetonitril va
c6 dac G nhiét dé phong bang mét ludng khi nitd nhe cho dén khi toan bd ete dau hod bay hét, nghia la
cho dén khi dat t6i thé tich 0,8 ml. Thém axetonitril t6i vach 1,0 ml.

Chu thich 2 - Trudng hdp can thiét & giai doan nay c6 thé thém 20 pl dung dich chuan néi. Chuan néi chi
dugc st dung cho viéc kiém tra thdi gian bao quan. Mét dung dich chudn ndi bé phi hdp dudc chuan bi bang

cach hoa tan 6-methylchrysen trong axetonitrin cho dén khi dat t6i néng dé 15 pg/ml.
7.2 Chiét theo phuong phap B : d4t bi 6 nhiém:

Can 15 g dén 30 g dat kho trong khéng khi chinh xac dén 0,1 g, cho vao mét 6ng nhd va chiét trong dung
cu Soxhlet (4.3.1) trong 4 h d&n 8 h bang 50 ml d&n 100 ml toluen.

Xac dinh thdi gian chiét thuc t& cho méi trudng hop riéng biét. Ca biét, véi nhiing loai dat c6 luong 16n vat

liéu hat min va bi 6 nhiém cao, can thdi gian chiét 1au hon.
Cho dich chiét vao binh dinh mdc, thém toluen t&i 50 ml hoic 100 ml va 14y u6c s6 dé phan tich.

7.3 Phantich bang HPLC

7.3.1 Nhan dinh chung

Nhiing diéu kién tién hanh phan tich bang HPLC c6 thé rat khac nhau. D& dua ra nhiing I8i khuyén cho
ngudi st dung tiéu chudn nay, cé hai vi du vé phan tich bang HPLC dudc trinh bay & 7.3.2. Tuy nhién,
nhiing diéu kién thao tac thich hop phai duoc lua chon tuy theo thiét bi va cot dugc sl dung.

S&c ky dd clia cac mau thuc cho thdy nhiéu dinh hon 1a sic ky dé clia riéng PAH. Vi vay viéc t8i uu hoa
nhiing diéu kién sac ky khéng nén chi dua vao dung dich chuén.

Chu thich - Nhin chung, yéu cau t6i thiu la 25 phat dé dat dudgc su phan ly thich hop clia PAH va cac thanh

phan khéac trong mau.
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Truéc khi st dung cac cot méi, kiém tra su phan ly va trinh tu cla giai hap trong hén hop hiéu chuén.

7.3.2 Vidu vé cac diéu kién thao tac HPLC
7.3.2.1 Khai quat

Hai vi du vé céac diéu kién thao tac dudc trinh bay, d6 1a dung phép do tia t ngoai (hé di6t) va huynh

quang dé phat hién, & cling diéu kién cla hai hé théng riéng biét.

Nhiing théng sé sau day dudc coi la c6 Igi cho viéc phan tich dat:

Kim tiém kim tiém tu déng

Thé tich tiém 10 pl

Cét: pha ddo 250 mm x 4,6 mm, vat liéu C18 dé phan tich PAH, ¢& hat 5um
Pha dong: methanon/nuéc

Toc do chay: 1ml/phut
Gradient: 50% methanol, trong 20 phut dat dén 100% sau dé 10 phat dat dén isocratic
Thiét bi ghi: hé théng dir liéu phong thi nghiém.

Chu thich 1 - Dung toluen lam dung méi dan dén viéc tang bé rong giai clia chat rira giai sém. Do d6 thé tich

tiém thudng khéng nén vugt qua 10 pl.

Chu thich 2 - B6i v6i mét s6 16 vat liéu duoc st dung, da chi ra rang trong nhimng diéu kién da cho thi
dibenz[ah]anthraxen va benzo[ghi]perylen khéng bi phan ly. Tang phan ly bang cach thém 10 %

axetonitrin vao pha dong.
7.3.2.2 Qui trinh sir dung phép do tia tir ngoai ( hé diode) dé phat hién

Trong vi du nay s{ dung detector hé diode (DAD).Tuy nhién két qua so sanh c6 thé thu dudc bing mot
detector tia tf ngoai théng thudng véi buéc soéng bién déi.

Detector hé diode c6 kha nang Iua chon cac budc séng thich hgp trong khi giai thich két qua ma khéng
gap phai khé khan gi, vi chi can dich chuyén cac dudng chuin khi budc soéng dudc thay ddi mot cach co

hoc trong qua trinh do.

Thuan Igi th( hai 1a véi detector hé diode, viéc xac nhan két qua c6 thé thu dudc tir cuing mét phép do, vi

du bang viéc st dung cac budc séng khac nhau va /hoéc kiém tra toan bo giai quang phé.

Phép phat hién bang tia t& ngoai cé thuan Igi clia mét day tuyén tinh rong. Diéu bat Igi 1a dd nhay thap hon
so vGi detector huynh quang va ca dd chon loc thap hon. Detector hé diode cho phép chuyén budc séng

trong qua trinh do. Diéu nay dudc st dung nhu sau:

10
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Detector: detector hé diode (UV)
Buéc song: 280 nm (chuyén truéc fluorene)
254 nm (chuyén truéc fluoranthene)
270 nm.

Trong nhiing diéu kién nay, cé thé xac dinh dudc tat ca 16 thanh phan dudc liét ké & 5.11. S&c ky dé clia
dung dich chuan dugc thé hién & hinh 1. Sic ky d6 dung dich chiét clia dat dugc thé hién & hinh 2.

Chu thich - Dung dich chu&n trong hinh 1 bao gém cac hop chat khac nhau khéng ndm trong pham vi chi tiét

2 g1 2 3
cua tiéu chuan nay.

Retention time, h
Ch thich - D& danh s6 cac dinh tham khao cac hop chét liét ké § 5.11.

Hinh 1 - S#c ky dé PAH cua dung dich chuan (DAD)

13 16 19 22
Retention time, h

Ch thich - D& danh sé cac dinh xem cac hop chat liét ké & 5.11.
Hinh 2 - S3c ky dé PAH cua dich chiét tir dat (DAD)
7.3.2.3. Qui trinh st dung detector huynh quang dé phat hién
11
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Detector huynh quang (FLD) c¢6 uu diém la d6 nhay va tinh chon loc cao. Nhiing uu diém nay chi tinh dén

trong truding hop lua chon tu do cac budc séng kich thich va phat xa, va néu nhiing budc séng nay c6 thé
chuyén dugc trong sac ky d8. Nhudc diém la & cac néng do cao day tuyén tinh bi vugt qua kha nhanh.

Cac théng s6 van hanh thay déi theo pham vi (ing dung va theo cac nha san xuat. Cac diéu kién dudc sau
day da dudc coi nhu'la c6 Igi :

Detector : detector huynh quang

Cac buéc séng: kich thich /phat xa, 218 nm /332 nm
(chuyén tru6c phenanthren) 260 nm/420 nm
(chuyén truéc benzo[b]fluoranthen) 290 nm/420 nm
(chuyén truéc indeno[1,2,3 - cd]pyren) 248 nm/500 nm

S&c ky d6 clia dung dich chuan dudc thé hién & hinh 3. S3c ky d6 clia dich chiét dat dudc thé hién & hinh
4.

Chu thich - Acenaphthylen khéng thé xac dinh dudc bang detector huynh quang.

3 [
9 13
1 16
?
10 1 14
8 5
bog
] | | |
10 h 50 min 14 h 20 min 17 h 30 min 21h 40 min

Retention time

Chu thich - D& danh s6 cac dinh tham khao cac hgp chat liétké 6 5.11.

Hinh 3 - Sic ky dé PAH cutia dung dich chuan (FLD)
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16
1
10

| | [ ]
10 h S0 min 14 h 20 min 17 h 30 min 21h 40 min

Chu thich - D& danh s& cac dinh tham khao cac hgp chat liét ké 6 5.11

Hinh 4 - Sac ky do PAH cua dich chiét dat (FLD)

7.4 Xay dung chirc ning hiéu chuan va kiém tra dé xac nhan gia tri do

S4c ky d6 HPLC biéu hién théng tin dinh luong va dinh tinh. M6t chat dudc dac trung bdi thdi gian luu cla
né. Chi dinh mét tin hiéu do (dinh) cho mét chat cu thé dugc tién hanh béng cach so sanh véi cac chat dsi

chiéu.

Chiéu cao cuia dinh hay dién tich clia pic ty 1& véi khéi lugng clia chat dudc tiém vao trong pham vi khoang

tuyén tinh.

Chu thich 1 - Viéc chon céac cdp budc séng va s6 1an chuyén d8i can c6 su can nhic sao cho gilta phép phat
hién t6i uu va diéu kién thuc hanh. Trong cac vi du dua ra, s I4n chuy&n phai han ché cang it cang t6t. Déi véi

cac cap lua chon xem phu luc A.

Dé& dinh lugng moét PAH don, can phai ghi dung dién tich pic dudc qui dinh. Viéc phan tach cac dinh khong
day di, su khéng ddi xiing 16n clia cac dinh ( tao dudi), va cac dudng chudn khéng bing phéng (nhiéu
loan, nén bién dong phc tap, di chuyén manh dudng chuén) gay khé khan cho su tap hop. & cac dién tich
quyét dinh clia sac ky do, phai chu y gili cho su thiét 1ap dudng chudn cla bo tich phan dudc dung dan dé
danh gia. Cac bo tich phan va cac hé théng dir liéu hién dai bao gébm viéc hiéu chinh sau hanh trinh clia

cac dudng chuan.
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Chiéu cao cla dinh ciing c6 thé dudc xét dén dé dinh ludng, dac biét trong trudng hop phan tach khong

hoan chinh cac chat don. Qui trinh nay 1a ¢6 Igi trong phan tich dat.

Truéc khi bt dau cling nhu trong quaé trinh phan tich, hé théng HPLC phai dudc hiéu chuin. ap dung chiic
nang hiéu chudn theo TCVN 6661 — 1 : 2000 (ISO 8466-1 hoic TCVN 6662 —2 : 2000 (ISO 8466-2) bang
viéc chuan bi va do it nhat 6 do pha loang tir dung dich géc.Dé thi clia két qua hiéu chuan phai 1a dudng

tuyén tinh.

Trong thuc hanh hang ngay, kiém tra su hiéu chudn véi mét noéng d6 la dd. Khi sir dung dung cu ldy mau

tu déng, can phai kiém tra sau 7 d&n10 Ian tiém, trong khi tiém bang tay thi chi 2 1an mét ngay la du.

Chu thich 2 - N&u hé théng HPLC khong dudc st dung lién tuc, n6 sé phai dugdc kiém tra trong diéu kién hoat
dong truéc khi bat dau hiéu chudn va phan tich. Kinh nghiém cho thay rang, phu thudc vao hé théng dudc ap
dung lan tiém dau tién va doi khi lan tiém th 2 dung dich hiéu chuén phai dugdc loai bd, dé sao cho lan tiém
th(r 2 hoac thir 3 c6 thé dudc st dung dé kiém tra hé théng HPLC.

Cha thich 3 - Trong mét loat cac thao tac ho#c véi thoi gian thao tac dai, su sai léch cla thdi gian luu c6 thé
xuét hién. Thiét bi hién dai dudc trang bi phan mém thich hop c6 thé bu trir su sai léch nay moét cach tu dong

nhd viéc st dung hén hop hiéu chudn gilia cac mau.

Khi phan tich mau, céac tin hiéu ctia méi thanh phan phai nam trong day tuyén tinh ctia hé théng phat hién

da st dung. Néu khéng phai la trudng hop nay, chuan bi pha lodng dich chiét cia mau va phan tich lai.

Tién hanh dinh lugng bang cach sl dung phuong phap cac chuan ngoai. Khi hoan thanh viéc thuc hién
phuong phap phan tich, cac hoa chat, dung méi va thiét bi phai dugc kiém tra su khong cé6 mat PAH, bat
dau bang cach chiét cac 6ng 16t réng. Cac gia tri mau trdng khéng dudc vuot qua 10 % clia gidi han ap

dung thdp nhat. Cac gia tri cla mau trdng khéng dudc dua vao tinh toan.
Chu thich 4 - C6 gang gilr cac gia tri cia mau trdng nhd hon 10% gi6i han dudi.

Cac gia tri mau trdng trong giai néng doé PAH tén tai trong cac mau thuc la khéng dudc chdp nhan. Nguén

g6c clia ching phai dugdc xac dinh va loai bd bang viéc kiém tra tiing budc mét clia qui trinh.

Trong truding hop khéng chic chén, nén xac nhan két qua da nhan dudc. DPiéu nay c6 thé thuc hién bang
viéc st dung budc séng khac nhau dé hap thu tia tir ngoai; hodc mot su két hop khac cla cac budc séng
véi ky thuat phat hién bang detector huynh quang (xem phu luc A) dua trén cac nguyén tac khac nhau, vi

du GC -MS ciing c6 thé dudc st dung cho viéc xac nhan.

8. Tinh toan két qua

Thita nhan rang dién tich pic hodc dé cao dinh du kién ndm trong gidi dudng tuyén tinh do dudc, két qua
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dinh lugng ctia mét chat duodc nhan dang cé thé nhan dugdc bang cach sl dung cong thic sau:

trong do6:

C, lanéng dd chatictia mau, tinh bang mg/kg dat kho;

A, ladién tich dinh ho#c chiéu cao dinh clia chat i trén sic ky do;

f. 14 hé s6 hiéu chinh ( hé s6 dap (ng) clia chat i, tinh bang ug/ml;
V  1athé tich cla dich chiét, tinh bang ml;

m  khai lugng dat kho, tinh bang g.

Két qua duoc biu thi bing mg/kg dat kho. & cac néng d6 nhd hon 1 mg/kg, cac két qua phai dugc bidu
thi bang 2 s6 thap phan, va & cac néng do cao hon phai dudc biéu thi d&n 3 chir s& c¢é nghia. Khéi lugng
dat khé dudc xac dinh trén mau riéng ré theo TCVN 6648 : 2000 (ISO 11465).

9. Cac dic trung cua tinh ning

9.1 Khai quat

Dat 13 mot thuc thé phic tap va bi 4n. Béi vi su phan b6 khéng ddng nhat clia PAH va cac chat 6 nhiém
khac trong dat, cho nén lam déng nhat mau hoan toan la rat khé. Théng thudng nén tranh viéc lam giam
kich thu6c ctia dat bang co hoc, dic biét Ia nghién nhd, mot mét vi cac nguy cd & nhiém va 6 nhiém chéo,
mat khac vi nhiing t6n that khi x( Iy (qua viéc tang nhiét d6 va dién tich bé mat). Trong mét sé trudng hop,

viéc gidm kich thudc la khong thé tranh khéi.
9.2. P6 léch chuin cla viéc phat hién biing tia cuc tim ( hé diode)

Trong céc tiéu muc sau, da liét k& cac do léch chuan va do 13p lai do két qua clia mét loat phép do bao

gbm toan bd qui trinh theo cac diéu kién & 7.2 (phuong phap B) va 7.3.
Mau dudc nghién trudc khi phan tich va lam déng nhat nhanh trong 24 gid.

Bang 1 liét ké cac dic trung cla tinh nang & cac ndng dd cao hon, dua vao 5 phép xac dinh cla toan bd

qui trinh.

Céc do léch chudn nam tor 4% dén 10%.
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Bang 1 - Cac gia tri trung binh, (x), va cac dé léch chuan, S,

8 cac ndng do giira 2 mg/kg va 30 mg/kg

(th& trong phong thi nghiém)

X S Srel
Haop chat mg/kg mg/kg %

Naphthalen khoéng cé
Fluorene 0,5 0,02 3,7
Phenanthrene 11,2 0,38 3,4
Anthracene 2,4 0,08 3,5
Flouranthene 26,7 0,91 3,4
Pyrene 18,2 0,70 3,8
Benz[a]anthracene 16,2 0,57 3,5
Chrysene 8,9 0,36 41
Benzo[b]fluoranthene 10,6 0,45 4.3
Benzo[k]fluoranthene 47 0,26 5,6
Benzo[a]pyrene 8,7 0,44 51
Dibenz[ah]anthracene 41 0,40 9,7
Benzo[ghi]perylene 51 0,48 9,5
Indeno[1,2,3-cd]pyrene 49 0,28 57

9.3 So sanh dé léch chuin cla cac phép phat hién biing UV va biing huynh quang

Dic trung cla cac tinh nang st dung phuong phap B cho ca hai phuong phap phat hién d8i v6i mét mau
dat "thuc" dugc liét ké & bang 2. Cac d6 léch chuén cla ca hai phuong phéap phat hién & gitta 7 % va 20 %
(t6i 46 % d6i véi dibenz [ah]anthracene)
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Bang 2 - Cac gia tri trung binh va dé Iéch chuin cia mau ap dung

Do bang tia cuc tim Do bang huynh quang
Hop chat X, S X St
m/kg % m/kg %
Naphthalene 4.1 15 53 19
Fluorene - - 0,8 10
Phenanthrene 9,0 9 11,4 10
Anthracene 2,2 9 1,8 11
Fluoranthene 11,4 10 14,4
Pyrene 13,5 9 13,4
Benz[a]anthracene 8,8 11 6,9 16
Chrysene 4,7 10 6,3 21
Benzo[b]fluoranthene 6,6 7 6,6 13
Benzo[k]fluoranthene 51 7 3,6 9
Benzo[a]pyrene 6,7 11 7,0 12
Dibenz[ah]anthracene?® 1,1 46 1,7 15
Benzo[ghi]perylene 54 10 50 14
Indeno[1,2,3-cd]pyrene 4.6 11 3,7 11
¢ Dibenz[ah]anthracene thudng chi c6 mat & cac néng dé thap va n6 khéng dudc tach rd rét véi cac
dinh bén canh.Do vay nén sl dung huynh quang dé phat hién & néng do thap.

9.4 Gidi han cua phép phat hién/ giéi han duéi cla viéc ap dung

Trong céac diéu kién clia mau, bao gém chiét 20 g dét, cho dich chiét d&n 50 ml va tiém 10 ul mau, c6 thé

xac dinh dudc cac nong do 0,03 mg/kg va tham chi thdp hon di vGi cac hop chat ca biét bang viéc st

dung detector UV.

Trong cac hoan canh nay, c6 thé dam bao cho tat ca hdp chat mét gi6i han duéi 1a 0,1 mg/kg clia viéc ap

dung.

S dung phép phat hién bang huynh quang va lua chon thich hop cac cip budc séng, gi6i han duGi la

0,01mg/kg cho tung PAH.

Ch thich 1 - Vi néng d6 thap hon trén cot, c6 thé dat dudc do nhay cao hon clia detector huynh quang

sau khi pha lodng mau dé dat dudc hiéu qua tach kha hon; hon nita c6 thé ding méot mot thé tich dé

tiém nhd hon.
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Chu thich 2 - B6i v6i hop chat benzo[alpyrene diéu quan trong c6 thé 1a dat dudc cac két qua dinh
luong tham chi & cac néng dé trong dat thdp hon. Mét gidi han dudi cho viéc ap dung la 0,02 mg/kg
dang dugc thao luan. Tuy nhién nén ap dung phép phat hién bang huynh quang.

Chu thich 3 - Viéc phat hién véi dd nhay cao hon thi giGi han duGi ctiia phép do rong han, nhung két
qua khoéng chinh xac. 8 cac day néng do thap, cac gia tri mau trdng va dic biét tinh khéng déng nhat

cla dat déng vai tro quan trong.
9.5 Su thu hoi

Dé xac dinh su thu héi clia cac phan dudc tach qua ray, dat cat va dat 1ay 6 khu vudn da dudc vo hiéu hoa
vGi PAH (100 mg/kg dén10 mg/kg cho 1 PAH va 30 mg/kg dén 4 mg/kg cho 1 PAH ) va dudc phan tich
theo qui trinh da qui dinh.

Dau anthrancene nang dugc hoa tan trong axeton va cho vao dat, chat dung moéi dudc loai bd trong may
quay lam bay hoi nu6c & diéu kién chan khong va dat da vo hiéu hoa dudc phan tich. DAau anthracene con
lai trén thanh binh dudc hoa tan bang toluen va sau dé dugc phan tich, luong nay dudc trir vao luong cla
chat bi v6 hiéu hoa. Viéc phan tich dugc tién hanh theo phuong phap B.

Cac muc do tim thay (trir naphthalene) nhu sau:

Loai dat Téng PAH
Cat 2 mm dén 1 mm 93,6 %
Cat 1 mm dén 0,1 mm 97,7 %
Cat 4 mm dén < 0,1 mm 93,4 %
Dbat vuan 83,3 %

Do tim thay & cac loai dat khong chita hoac chira it chat hitu co khoang 95 %, trong khi & cac loai dat chia
nhiéu chat hiru co hon thi do thu hoi 1a thdp hon khoang 10 %.

9.6 Cac do léch chuan cua phuong phap A
Céc dac trung cla tinh nang déi véi phuong phap A phai dugc thi.

Trong mét phép thit cla lién phong thi nghiém, 3 mau da dudc thi. Chi c6 téng cla 16 hop chat da liét ké
4 5.11 (c6 thé xem & muc 3) da dugdc sl dung cho viéc tinh toan. Cac két qua dudc trinh bay & bang 3.
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Bang 3 - Cac gia tri trung binh, do 13p lai va dé tai lap

clia cac mau khi stir dung phuong phap A

. Gia tri trung binh Do 1ap lai Do tai lap
Mau mg/kg % %

1 13 18,3 33,7

2 62 11,9 27,6

3 2090 10,7 37,5

10 Bao céao két qua

B&o céo két qua bao gdbm cac théng tin sau:
a) theo tiéu chuén nay;
b)  su nhan biét hoan chinh cia mau;
c)  cac chi tiét vé I1dy mau;
d)  cac chi tiét xr ly so bd mau;
e) ban tham khao cac phuang phap dudc st dung (phuong phap A hay B)
f)  cac két qua cla phép xac dinh;
g) mot sé chi tiét khong dudc qui dinh trong tiéu chudn nay hodc cac chi tiét tuy y cling nhu mot

s6 nhan t6 c6 thé anh hudng dén két qua.
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Phu luc A
(tham khao)

Do dai budc séng cla tia cuc tim (UV) va huynh quang diing dé phat hién

. . DPé nghi Toi uu
Hop chét Toéi da doéi véi UV s Ao
nm nm nm

Naphthalene 220 280/340 280/334
IAcenaphthene 227 280/340 280/324
)Acenaphthylene 229 - -

Fluorene 261 280/340 268/308
Phenanthrene 251 280/340 292/366
Anthracene 252 305/430 253/402
Fluoranthene 236 305/430 360/460
Pyrene 240 305/430 336/376
Benz[a]anthracene 287 305/430 288/390
Chrysene 267 305/430 268/383
Benzo[b]fluoranthene 256 305/430 300/436
Benzo[k]fluoranthene 307 305/430 308/414
Benzo[a]pyrene 296 305/430 296/408
Benzo[ghi]perylene 299 305/430 300/410
Dibenz[ah]anthracene 297 305/430 297/398
Indeno[1,2,3-cd]pyrene 250 305/500 302/506
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