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Chét thai - Phwong phap thwe hanh pha mau bang axit nitric

Standard practice for nitric acid digestion of solid waste

1 Phamvi ap dung

1.1 Tiéu chudn nay mo ta qua trinh pha mau chét thai rén béng axit nitric & sau dé xac dinh céc
thanh phan vé co bing quang phd phat xa plasma ho3c quang pho hap thu nguyén ti.

1.2 Céc nguyén té sau day c6 thé dwoc hoa tan bing phuong phap nay:

nhém mangan
beri thiy ngan
cadimi niken
crom photpho
dong vanadi
sét kém

chi

1.3 Phuwong phap nay dwoc stk dung khi xac dinh ndng d6 clia téng cac nguyén td thu hdi tir mau chét
thai. Tdng cac nguyén té cé thé thu hdi dwgc hodc khdng thu hdi duoc trong dwong véi tdng cac
nguyén 6, tiy thudc vao nguyén té tim kiém va thanh phan nén mau. Thu hdi t¥ cac thanh phan nén
mau vat liéu chiu nhiét nhw dat, thwéng it hon nhidu so véi tdng ndng dd clia cac nguyén t cé mat.

CHU THICH 1: Phwong phap nay da slr dung thanh cong cho can dau va bun ty hoai @b thi [Co quan Bao vé
Méi treéng Hoa ky (EPA), M&u sé 397). Phrrong phap nay cé thé dwoc ap dung déi véi mot sé nguyén t6 khéng
dwoc liét ké & trén nhu: asen, bari, selen, coban, magie va canxi. Cac nguyén td chju nhiét nhu: silic, bac va titan,
ciling nhu thay ngan hiru co thi khong bj hoa tan theo phwong phap nay.

1.4 Tiéu chuan nay chia lam hai phwong phap, A va B, c6 tinh dén trwéng hop st dung cac hdp pha
mau. Phurong phap A st dung bép dién; Phwong phap B st dung cac hdp pha mau bang dién.

1.5 Céc gi4 tri tinh theo hé Sl 13 gia trj tiéu chuén. Trong tiéu chudn nay khéng siv dung hé don vj khac.

1.6 Tiéu chuan nay khéng dé cap dén cac quy tic an toan lién quan dén viéc ap dung tiéu chuan.
Nguwei st dyung tiéu chudn nay phai ¢é trach nhiém lap ra cac quy dinh thich hop v& an toan va sirc
khoé, déng thoi phai x4c dinh kha néng ap dung céc gi¢i han quy dinh treéc khi st dung. Xem Diéu 7
vé bao cao nguy hai cy thé.
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2 Tai liéu vién dan

Céc tai liéu vién dan sau 13 can thiét cho viéc ap dung tiéu chuén nay. Déi véi cac tai lieu vién din ghi
nam cdng bé thi 4p dung ban duwoc néu. Déi véi cac tai lidu vién dan khéng ghi ndm cdng bé thi ap
dung phién ban m¢i nhat (bao gdém ca céc stra ddi)

TCVN 2117:2009 (ASTM 1193-06), Nudc thube thir— Yéu céu ki thuét.

3 Toém tit phwong phap

Mot phan mau chéat thdi da can dwoc trén voi axit nitric (HNO;) 1+1 trong binh nén Erlenmeyer. Binh
dwoc dun néng trong 2 h & nhiét d6 tir 90 °C dén 95 °C dé hoa tan cac nguyén té can phan tich. Sau
khi lam mét, pha loang lgng chét trong binh bing nwéc thube thir va dugc loc, dich loc nay duoc didu
chinh @én thé tich thich hop dé diing cho phép phan tich tiép theo.

4 Y nghia va sir dung

D& Ira chon phrrong phap thire hanh thai bé chét thai phu hop, viéc hiéu biét thanh phan chét thai vé
co ludn ludn Ia can thiét. Chét thai rén c6 thé ton tai dwoi cac dang khac nhau va chira nhiéu thanh
phan hiru co va vé co. Tiéu chuan nay mé ta quy trinh pha mau lam hoa tan nhiéu thanh phan vé co
déc hai va tao ra dung dich phit hop dé xac dinh bang cac ky thuat nhw quang phd hép thu nguyén ti,
quang phé phat xa nguyén tir, v.v. C& mau twong dbi Ion tro giup cho viéc ldy mau dai dién cac chat
thai khéng ddng nhét. Hé sé pha lodng twong déi nhé cho phép phat hién cac gi¢i han thap hon so véi
hiu hét cac phwong phap pha mau khac. Céac kim loai dé bay hoi nhue chi va thidy ngan, khéng bi mat
di trong sudt quy trinh pha mau nay, tuy nhién chi hiru co va thiy ngan hiru co ¢6 thé khdng bi pha
mau hoan toan. Cac nguyén té c6 kha nang tao hydrua nhw asen va selen, c6 thé bj mat mét phan.
Céac mau véi tdng ham lwong kim loai Ién hon 5 % c6 thé cho cac két qua thap. Nguwdi phan tich c6
trach nhiém xac dinh liéu tiéu chuan nay cé kha nang 4ap dung dwoc véi chét thai ran dang duoc thi
hay khéng.

PHUONG PHAP A — BEP DIEN

5 Thiét bi, dung cu

5.1 Can phan tich, cé kha nang can dén 0,01 g.

5.2 Binh nén Erlenmeyer, 125 mL.

5.3 Ong dong, 50 mL.

5.4 Bép dién, cé thé diéu chinh duoc, c6 kha nang duy tri nhiét d tir 90 °C dén 95 °C

5.5 Matkinh déng hd.

6



TCVN 8963:2011

5.6 Nhiét ké.

5.7 Phéu, thuy tinh ho3c nhya.

5.8 Binh djnh mtpc, nut thdy tinh, 200 mL.

5.9 Gidy loc, dinh Iwgng, van téc dong chay trung binh, Whatman sé 40 hodc twong dwong.

5.10 Tu hut.

6 Thubc thir

6.1 Do tinh khiét ctia thuéc thir: St dung hoa chat cp thude thir trong tat ca cac phép thir. Néu
khéng c6 quy dinh riéng, thi str dung cac héa chat cé do tinh khiét twong dwong nhwng khéng duoc
lam giam d¢ chinh xac ctia phép thir.

6.2 D¢ tinh khiét ctia nwéc: Néu khdng cé cac quy dinh riéng, thi nuéc dugc dé cap dén trong tiéu
chuan nay 1a nuéc thude thir, loai Il nhw quy dinh trong TCVN 2117 (ASTM 1193-06).

6.3 Axit nitric, dam dic, cap thudce thir.

6.4 Axit nitric (1+1): Cho ti tir va khudy 200 mL axit nitric @am d&c (HNO., sp gr 1.42) vao 200 mL
nuée. Lam ngudi hdn hop va bao quan trong binh thdy tinh sach.

7 Cac mébi nguy

7.1 Thém tir tir hdn hop axit nitric vao mau, va khudy. Cac mau cé chira cacbonat cé thé sii bot qua
mirc trong qué trinh thém axit va din dén that thoat mau. Axit nitric c6 thé phan ¢ng manh véi nhirng
mau cé chira vat liéu hiru co.

7.2 Viéc thém axit va pha mau phai tién hanh trong td hat cé hé théng théng gié tét, va dwoc che chan
dé tranh tiép xuc véi cac oxit nitor, khéi axit, hodc khi doc.

8 Cach tién hanh
8.1 Can 5 g mau chat thai da trdn k¥, chinh xac dén 0,01 g, cho vao binh nén Erlenmeyer.

8.2 S dung éng dong dé cho tir tir 25 mL axit nitric 1+1 vao binh. Léc xody binh dé méu wét
hoan toan.

8.3 Tién hanh mAu tréng clia 25 mL axit nitric 1+1 trong sudt quy trinh.

8.4 Dit binh lén bép dién dang ngudi, day bing mat kinh déng hé, va cai dat bép dé duy tri & nhiét dé
ttr 90 °C dén 95 °C.

8.5 Bun néng binh va hén hep trong binh trong 2 h, thinh thodng I&c xody binh dé rira tréi mau dinh
trén thanh binh. Kiém tra nhiét 4o dung dich bang nhiét ké va diéu chinh nhiét néu cén.
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8.6 Sau 2 h, lay binh ra khdi bép dién va lam ngudi dén nhiét dé phong. Cho 50 mL nwéc thube thir
vao binh, chl ¥ xéi rira thanh binh. Lic xoay binh dé trén hdn hop nay.

8.7 Loc hén hop trong binh vao binh dinh mic 200 mL. Rira sach binh va gidy loc bing cac phan nhé
nwéc thude thir, va cho tat ca cac phan nuéce riva nay vao binh dinh muzc.

8.8 Ding nwéc thubce thir pha lodng dung dich trong binh dinh mirc dén vach mirc va trén ky. Dung
dich thu dwgc da san sang dung dé phan tich.

PHUONG PHAP B - HOP PHA MAU

9 Dungcu

9.1 Céan phan tich, cé kha ning can dén 0,01 g.
9.2 Tu hat.

9.3 Ong dong pha mau.

9.4 Ong dong, 50 mL.

9.5 Mang loc éng pha mau cé vach mirc

9.6 Hop pha mau, cé thé diéu chinh dugc, c¢6 kha ning duy tri nhiét d6 tir 90 °C dén 95 °C.

10 Thubc thir

10.1 D tinh khiét ctia thubc thir: Trong tat ca cac phép thir, st dung héa chét cip thude thir. Néu
khéng c6 quy dinh riéng, thi str dung cac héa chét cé d tinh khiét twong dwong nhwng khéng duoc
lam giam d§ chinh xac clia phép thir.

10.2 D§ tinh khiét cia nwée: Néu khdng cé cac quy dinh khac, thi nwéc dugc dé cap dén trong tiéu
chuan nay dugc hiéu 1a nuwéc thude thir, loai Il nhw quy dinh trong TCVN 2117 (ASTM 1193-06).

10.3 Axit nitric, ddm dc, cép thubc thir.

10.4 Axit nitric (1+1): Cho twr tir, va khudy, 200 mL axit nitric d@m dc (HNO,, sp gr 1.42) vao 200 mL
nwée. Lam ngudi hdn hep va bdo quan trong binh panh thiy tinh sach.

11 Cac méi nguy

11.1  Thém tir tir hdn hop axit nitric vao mau, va khudy. Cac mau cé chira cachonat c6 thé sii bot qua
mirc trong qua trinh thém axit va dan dén that thoat mau. Axit nitric ¢ thé phan rng manh véi nhirng
mau c6 chira vt liéu hiru co.

11.2  Viéc thém axit va pha mau phai tién hanh trong td hut c6 hé théng théng gi6 tét, va dwoc che
chén @& tranh tiép xuc véi cac oxit nite, khéi axit, hodc khi dc.
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12 Céch tién hanh
12.1 Can 5 g mau chét thai da tron k¥, chinh xac dén 0,01 g va chuyén vao éng pha méu cé vach mirc.

12.2 S dung éng dong dé cho tir tir 25 mL axit nitric 1+1 vao binh. L&c xo4y binh dé& mau wét
hoan toan.

12.3 Tién hanh mau trdng v&i 25 mL axit nitric 1+1 trong subt quy trinh.

12.4 Dat 6ng pha mau vao hop pha mau trong ti hat va cai dat hép pha mau dé duy tri & nhiét do ti
90 °C dén 95 °C.

12.5 Dun néng éng va hdn hop trong éng trong 2 h, cho dén khi thé tich can khodng 15 mL.
12.6 Sau 2 h, lay 6ng ra khéi hop pha mau va lam ngudi dén nhiét d6 phong.
12.7 Loc hén hop trong 6ng béing mang loc éng pha mau.

12.8 Pha lodng dung dich dén 50 mL. Dung dich thu duoc da sdn sang dung dé phan tich.

13 Do chum va dé chéch

Khéng c6 céng b vé dé chum hodc @9 chéch vi phurong phap nay khéng dwa ra két qua cua phép thie.
Phuy lyc A bao gém cac két qua dai dién thu duoc theo quy trinh thire hanh nay (Phuong phap A) va
phép phan tich tiép theo.
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Béng A.2 - Pha miu béng axit nitric — Phan tich 13p lai clia diu déng co da qua stz dung, mg/kg

10

Phu luc A
(tham khao)

Phép phan tich dai dién cac mau sau khi pha miu bing axit nitric

Bang A.1 - Pha mu béng axit nitric — Phan tich cac mau bun tiéu chudn (Miu EPA sé 397)

Do dam dac, mg/kg

Nguyén té Phan tram thu hoi
Thire té Tim duwoc
Zn 1323 1300 98
Mn 205 235 115
Pb 519 500 96
Cd 20,8 241 116
Cr 204 218 107
Fe 16155 16400 102
\ 13,0 12,7 98
Cu 1095 1130 103
Ni 198 186 94
Al 4558 4500 99
Ti 2121 95 45
P 11573 11800 102
Be 0,28 0,5 179
As 17 9 53
Ag 81 7.4 9.1
Hg 16,3 13,6 83

Nguyén té Lan 1 Lan 2 Lan 3
Zn 1170 1150 1170
Mn 2,5 21 2.1
Pb 43 40 35
Cd 0,6 0,5 0,4
Cr 2,8 2.1 2,3
Fe 74 66 66
\" 1,32 1,04 0,92
Cu 3.8 3,6 36
Ni 0,7 ND* 0,7 ND 0,7 ND
Ba 0,6 0,5 0,5
Be 0,04 ND 0,04 ND 0,04 ND
Hg 0,08 ND 0,08 ND 0,08 ND

A ND = khéng phat hién duoc tai gi¢i han phat hién da néu,




Bang A,3 - Pha miu béng axit nitric -
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Do thu hdi phan cho thém vao nén diu dong co’ da qua stv dung

p mg/kg A \:
Nguyén to Phan tram thu hoi
Cho vao Tim dwoc

Mn 32 3.3 103
Pb 34 3,0 88
Cd 2,0 1,6 80
Cr 2,0 24 120
\") 26 1,0 38
Cu 2,2 4,2 191
Ni 2,8 2,75 98
Ba 2,3 21 91
Be 1,6 1,3 81
Hg 0,08 0,09 113

11



	001.jpg
	003.jpg
	005.jpg
	006.jpg
	007.jpg
	008.jpg
	009.jpg
	010.jpg
	011.jpg

