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QUYET DINH s 332004QD-BKHCN

ngay 29/10/2004 cua Bo truong
Bo Khoa hoc va Cong nghé
vé viéc ban hanh Tiéu chuin
Viét Nam.

BO TRUOGNG BO KHOA HOC
VA CONG NGHE

Cdn cit Nghi dinh s6'54/2003 / ND-CP
ngay 19/5/2003 cua Chinh phu quy
dinh chiic ndng, nhiém vu, quyén han va
cd cdu té chite cua Bé Khoa hoc va Cong
nghé; Nghi dinh s6 28/2004/ ND-CP ngay
16/01/2004 cua Chinh phu sia doi, bo

sung moét s6 diéu cua Nghi dinh s6

54/2003 /ND-CP ngay 19/5/2003 cua
Chinh phu quy dinh chiuc nang, nhiém
vy, quyén han va co cdu té chiic cua Bé
Khoa hoc va Céng nghé;

Cén cit Phdp lénh Chét luong hang
hoa ngay 24/12 ] 1999;

Theo dé nghi cua Tong cuc trudng
Téng cuc Tiéu chudn Po luong Chat luong,

QUYET PINH:

Piéu 1. Ban hanh 4 Tiéu chuin Viét
Nam sau day:

1. TCVN 7369: 2004 (ISO/TR 11046:
1994) Chat lugng dat - Xac dinh ham
ludng ddu khoang - Phuong phap phd
héng ngoai va sac ky khi.

2. TCVN 7370-1: 2004 (ISO 14869-1:
2001) Ch&t lugng dat - hoa tan dé xac

dinh ham lugng téng sb cac nguyén t&

Phan 1: Hoa tan bang axit flohydric va

percloric.

com

3. TCVN 7371: 2004 (ISO 15178: 2000
Chat lugng dat - Xac dinh luu huyn
tong s6 bing dét khaé.

T iTat.

Hap

4. TCVN 6859-3: 2004 (ISO 11268-3: 1999}
Chat lugng dat - anh hudng cua cac cha

6 nhiém lén giun dat
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Phan 3: Huéng din xac dinh anh hu‘dng“'j
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trong diéu kién thuc dia.

Piéu 2. Quyét dinh nay cé hiéu luc thi”
hanh sau 15 ngay, ké tit ngay dang Cén%

bao./.
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KT. BO TRUONG BO KHOA HOC
VA CONG NGHE
Thiz truong
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TIEU CHUAN VIET NAM
TCVN 7369: 2004
ISO/TR 11046: 1994

CHAT LUONG DAT - XAC DINH HAM LUONG DAU KHOANG -
PHUONG PHAP PHO HONG NGOAI VA SAC KY KHf

Soil quality - Determination of mineral oil content .
Method by infrared spectrometry and gas chromato -
graphic method

Loi noi dau

TCVN 7369: 2004 hoan toan tudng duong [ISO/TR 11046: 1994.

TCVN 7369: 2004 do Ban k§ thuat Tiéu chuan TCVN/TC 190 "Chdt luong dat”
bién soan, Téong cuc Tiéu chuan Po lusng Chat lugng dé nghi, Bé Khoa hoc va Cong
nghé ban hanh.

TIEU CHUAN VIET NAM
TCVN 7369: 2004

CHAT LUQNG DAT - XAC PINH HAM LUQNG l:gfiU KHOANG -
PHUONG PHAP PHO HONG NGOAI VA SAC KY KHI

Soil quality - Determination of mineral oil content - Method by
infrared spectrometry and gas chromato -
graphic method

1. Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay mo ta hai phudng phap st dung dé xac dinh dinh luong ham lugng
dau khoang trong dit bing pho hdong ngoai (phuong phap A) va sic ky khi (phuong
phap B).

Phuong phap A phu hgp khi ham lugng dau khoang 16n hon 20 mg/kg theo chat khé.
Phuong phap B phia hop khi ham lugng dau khoang 16n han 100 mg/kg theo chat kho.

Chu thich

1. Phai chua y ring cac phuong phap mé ta & trén khong xac dinh ngudn géc cua cac
chat 1a "dau khoang" theo Diéu 4.

* Tel: +84-8-3845 6684 * www.ThuVienPhapLuat.com
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2. Phuong phap phé hong ngoai dé gay ra sai so duong do cac hgp chat phan cuc.

3. Dé1 véi phuong phap pho hong ngoai, khong quy dinh khoang nhiét d6 séi cua cac
hgp chat duge xac dinh la dau khoang. Véi phuong phap sic ky khi, xac dinh cac hgp
chdt c6 khoang nhiét do séi tit 175°C dén 525°C (cac n-alkan tit C,H,, dén C,H,,). Cac
phudng phap nay khong xac dinh duge dinh lugng dau mé do cac hdp chat bay hoi bi
that thoat trong qua trinh xu 1y s bd.

4. Cac hgp chét phédn cue yéu c6 ngudn goc sinh hoc mdi tao thanh c6 thé dude xéac
dinh nhu dau khoang.

5. Ham lugng tuong doi cao cta cac hgp chat phan cuc sé can trd viée xac dinh ham
lugng dau khoang. Pic biét la d6i véi phuong phap phé héng ngoai.

6. Cac hydrocacbon halogen héa cling c6 thé gay can trd.
2. Tiéu chuén vién dan
1SO 3924: 1977, Petroleum products - Determination of boiling range distribution -

Gas chromatography method (San pham dau mé - Xac dinh sy phan bé khoang nhiét
dd s61 - Phuong phap séc ky khi).

TCVN 6648: 2000 (LSO 11465: 1993), Chat lugng dat - Xac dinh chat kho va ham
lugng nude theo khéi lugng - Phuong phap khéi luong. -
3. Pinh nghia
Trong Tiéu chudn nay ap dung dinh nghia sau:

3.1. Dau khoang (mineral oil): Cac hgp chat c6 thé chiét ra dude ti dat bing cach st
dung 1,1,2 - triclo - 1,2,2 - trifloetan duéi cac diéu kién sau:

- khong hap phu 1én magie silicat hoac nhom oxit;
- hap thu cac biic xa c6 s6 séng 1a 2925 cm™ vavhodc 2958 cm™, va/hodc 3030 em™
(Phuong phap A);

- ¢6 thé ghi phd véi thoi gian luu gitia n-decan (C,oHy,) va n-tetracontan (C,H,,)
(Phuong phap B).

Chu thich 7 - Cac chét theo dinh nghia nay cht yéu la cac hop chat khong phan cue
¢6 chia cac nhém mach thang va/hoic nhém C-H.

4, Nguyén tac

bit &m 14y tu thue dia duge lam khé héa hoc bing musi hit 4m, dugc tan nho va
chiét bang 1,1,2-triclo -1,2,2-trifloetan. Loai bé cac hgp chat phan cuc hoac bang cach
cho thém magie silicat va lac hodc bang mét hé thong vong khép kin c6 chiia nhém oxit,

D61 véi phuong phap do phd (Phuong phap A), ghi mét phé hdng ngoai ctia chit chiét
véi sO song tit 3125 cm™ d&n 2800 cm™. Dai hip thu CH, & khoang 2925 ecm ™, dai hap
thu CH; ¢ khoang 2958 cm ™' va dai hap thu CH ctia hop chét thom & khoang 3030 cm™
dé do ham lugng dau khoang. Ham lugng diu khoang ctia mau thii dugc tinh toan tu
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giai hip thu duge xac dinh bing cach sit dung cac hé s6 hip thu da xac dinh theo thuc
nghiém.

Dé dinh lugng ham lugng dau khoang (Phuong phap B), thém hexan vao mét phan
chat chiét da lam sach va phéan tich bing phuong phap sic ky khi. Dé tach, st dung cét
vdi pha tinh khéong phan cuc. D& phat hién, st dung detector ion héa ngon lia (FID).
Tinh tong dién tich cac pic tir decan (C,,H,,) dén n-tetracontan (C,H,,) dé xac dinh
ham lugng dau khoang. Ham lugng dau khoang cia mau dude tinh toan ti méot chuin
ngoai dude chuin bi ti ddu chudn.

5. Thudc thi

Tat ca cac thudce thi phai la loai phan tich va phit hgp v6i muc dich st dung cua
chung.

5.1. Thuéc thiz si dung cho phuong phdp A va B

5.1.1. 1,1,2-triclo -1,2,2-trifloetan, (C,CLF,)

Su phu hgp cta thuéc thit nay dé sit dung trong phudng phap phé hong ngoai dude
xac minh bing cach ghi mét phé hong ngoai véi s song tit 3125 ecm™ dén 2800 cm™
trong mot cuvet ¢6 chiéu day bang 4,00 cm va mét cuvet trong dé déi chiéu. Dung méi
nay thich hgp khi d9 truyén qua trong khoang tit 3000 cm™ dén 2900 em™ ¢6 gia tri l6n
hon 30%. X

Chu thich 8 - Trong tiéu chuén dung méi nay dude viét 1a "CFE", :

5.1.2. Magie silicat, c6 kich thudc hat tit 150 pm dén 250 pm (15 ray: 60 dén 100), say
kho ¢ 140°C trong 16 h va gid trong binh hit 4m. :

Chu thich

9. Loai magie silicat thich hgp 1a loai ¢6 tén thudng mai "Florisil" ». N6 dude ché tao
tur diatomae va magie silicat khan.

10. Khi s&y kho d9 day cta 16p magie silicat khéng duge 16n hon 0,5 cm.

11. Sy phu hgp ctia magie silicat duge kiém tra bing cach cho 1,0 g chit nay vao 40
ml dung dich axit lauric (5.1.3) va lic 80 phut trong may l4c (6.1.3). Sau khi dé l&ng va
tién hanh do, d9 truyén qua trong khoang tit 3030 cm™ dén 2925 cm™ phai ¢6 gié tri
bing 35% dén 45% khi sit dung cuvet c6 chiéu ddy bing 1,00 cm.

5.1.3. Dung dich axit lauric
Hoa tan 2,00 g axit n-dodecanic (C,,H,,0,) trong "CFE" (5.1.1).
5.1.4. Dung dich gbc chuén noi

Hoa tan chinh xac 200 mg n-tetracontan trong 1 lit "CFE" (5.1.1). Pha loang dung dich
10 1an dén nong dé 20,0 mg/l.

Y Florisil 1a vi du vé san phdm thuong mai phu hgp. Théng tin dua ra vi su thuan 1oi cho ngudi st
dung tiéu chudn nay va khéng dua ra mdt su xac nhan cta ISO vé san pham nay.

awSoft = Tel: +84-58-3845 6684 * www. ThuVienPhapLuat.com



S5 16 - 22 - 02 - 2005 X )
S617-22-02 - 2005 CONG BAO 113

5.1.5. Nhom oxit (AL,O,), kiém hodc trung tinh 1, kich thuéc hat tu 63 um dén
200 wm (16 ray: 70 dén 230).

Chu thich 12 - Su phu hdp cua nhom oxit dude kiém tra bang cach cho 40 ml axit
lauric di qua ¢4t nhém oxit. P truyén qua cua axit sau khi di qua cot trong khoang tir
3030 cm ' dén 2925 em ! phai ¢6 gia tri ti 35% dén 45% khi st dung cuvet ¢ chiéu day
bing 1,00 cm.

5.1.6. Natri sulfat khan, nung it nhat ¢ 550°C trong 2 h.
5.2. Thudc thi su dung cho phuong phap A

5.2.1. n-Hexadecan (C,;H,,)

Hoa tan 180 mg n-hexadecan trong 1000 ml "CFE" (5.1.1).
5.8. Thudc thi sw dung cho phuong phap B

5.3.1. n-Hexan

5.3.2. n-Alcan chuan

Hoac

a) hon hop céc lugng can bing nhau cta cac n-alcan c6 sd cacbon chin ti C,, dén C,U
duge hoa tan trong n-hexan (5.3.1), v61 ham lugng méi n-alkan 14 50 mg/l; hoéc

b) n-alkan chuan theo ISO 3924.

Chu thich 13 - Chuan nay dugc st dung dé xac minh su phi hop ctia hé thong sic ky
khi dé1 véi su tach cling nhu 1a d6 nhay.

5.3.3. Dau khoang chuén

ft

Hén hgp cac lugng can bang ciia hai loai dAu khoang khéc nhau duge hoa tan vao n-hexan
véi ham lugng cia ddu khoang 1a 8,00 g/l va ham lugng ciia C,, chinh xac 1a 20,0 mg/l.

Chu thich 14 - DAu khoang chudn nay phai bao gdm 2 loai ddu khoang. Loai thu
nh#t phai 6 céc pic riéng biét nhin thay rd trén sic ky dd, vi du nhu trong Phu luc A,
hinh A.1 a) (phfa bén trai cia séc ky d6). Loai ddu khoang thit hai phai c6 khoang nhiét
dd sdi cao hon loai thit nhét va trén séc ky d6 phai c6 mét "budu” ¢6 thé nhin thay, vi du
trong hinh A.1 a) (phia bén phai ctia séc ky d6). Vi du vé loai ddu nay la ddu béi tron
(dau nhét) khéng c¢6 phu gia.

6. Thiét bi, dung cu

6.1. Khai quat

Cac dung cu thi nghiém bing thuy tinh thong dung trude khi st dung phai duge ria
sach va trang bang "CFE" (5.11) va sau d6 sy khd.

6.1.1. Binh biang thiy tinh chita mau, ¢6 dung tich it nhat 0,5 lit, vdi ndp vin ¢6 mot
16p phia trong la polytetrafloetylen (PTFE).

* Tel: +84-8-3845 6684 * www.ThuVienPhapLuat.com
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6.1.2. Thiét bi nghién mau

6.1.3. May lic, chuyén dong ngang véi téc do 200 1an 14c/phit.

6.1.4. Gidy loc sdi thiy tinh, ¢6 dudng kinh 60 mm, dudc nung & 500°C trong 3 h.
6.1.5. Dung cu chiét Soxhlet, ¢6 dung tich 150 ml.

6.1.6. Cot sic ky, v6i vong khép kin nhut mé ta trong Hinh 1.

Kich thuéc tinh bang milimét

@ 20

=250

L—-—f——l Mat A1203

IBong thuy tinh c¢6 kich
thude mao quan G1

' NS 12/21

Binh dinh muc

Hinh 1 - Cot sic ky vong khép kin
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6.2. Thiét bi, dung cu st dung cho phuong phdp A

6.2.1. Cuvet thach anh, c6 thé day va phu hop véi phép do phé héng ngoai, ¢6 chidu
day bang 1,00 em va 4,00 cm (c6 thé chon 1a 0,2 cm).

6.2.2. May do phd hdng ngoai, phu hgp trong khoang sé séng it nhat ti 3200 cm™
dén 2800 cm™.

Chi thich: 15 - Trong toan bd tiéu chuin nay, quy trinh ghi phé héng ngoai dude
thuc hién bdi quang phé ké& hai chum tia tan sic truyén thong. Tuy nhién, ciing c¢6 thé
s dung méy kiéu bién dsi Fourier (FTIR). T4t ca cac quy trinh phai thuc hién theo ky
thuat chum tia don sdc nhu trong tai liéu huéng din thao tac.

6.3. Thiét bi, dung cu diung cho phuong phdp B
6.3.1. Noi cach thuy, c6 khoang nhiét dé 1én dén 100°C.
6.3.2. May c6 dic, loai Kuderna Danish hoic may ly tam.

6.3.3. Séc ky khi, c6 hé théng budng bom mau khong phéan biét (t6t nhat 1a on-
column hoéc bom ptv), detector ion héa ngon lta va 16 dat nhiét do theo chuong trinh.

6.3.4. Cot sac ky
Cac cot sau diy duge xem 14 thoa man:

- Cot bang thuy tinh: dai 1 m, dudng kinh trong 2 mm, pha tinh 1a 3% po]ymetylsilox&iﬁ
tam 1én chat mang ¢ hat 125 um dén 150 pum (16 ray 100 dén 120).

- Cét bang thuy tinh déo: dai 10 m, dudng kinh trong 0,5 mm, pha tinh polymetylsiloxan,
16p phim day 1 pum.

- Cot bang thiy tinh déo: dai 25 m, dudng kinh trong 0,3 mm, pha tinh polymetylsiloxan,
16p phim day 0,4 pm.

6.3.5. Hé thong dit liéu, c6 thé tich phan tdng dién tich cta sic ky db, ¢6 kha nang bo
chinh hién tugng "chay méu cjt" va tich phan lai sau khi vé lai duong nén.

7. LAy mau, bao quan va x& 1y so b6 mau

Viéc lay mau duge tién hanh sau khi da c6 cong tac véi phong thi nghiém phan tich.
Dé mAu trong béng t6i & nhiét d 4°C khéng qua 1 tuan.

Say khé va nghién nhé mau.

8. Cach tién hanh

8.1. Xdc dinh mdu tring

Truée khi xac dinh mau thi, tién hanh x4c dinh mét mau trang theo 8.2 va 8.3, st
dung tat ca cac héa chat véi lugng quy dinh nhung khéng c6 mau thi.

awSoft = Tel: +84-58-3845 6684 * www. ThuVienPhapLuat.com
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8.2. Chiét

8.2.1. Quy trinh lic

Cho 15 g miu da dude say kho va nghién nhé vao binh nén dung tich 100 ml, thém
20,0 ml "CFE" (5.1.1) va day binh lai. Dat binh lén may ldc (6.1.3) va léc trong 30 phut.
Thém 1,00 ml dung dich chudn néi (5.1.4). Phai lic sao cho "CFE" phan tan triét dé vao
toan bd miu.

Chu thich -

16. Kinh nghiém chi ra ring 150 lan lac/phut la thich hgp néu bién dé chuyén dong
7 cm.

17. Dung dich chuén néi chi dung cho phuong phap sc ky khi. Nong do cua dung
dich d& nhé dé khong can trd trong phuong phap do phé hong ngoai.

Dé pha rin ldng xudng va loc 16p "CFE" trén bé mit vao binh nén dung tich 100 ml
qua giay loc soi thuy tinh (6.1.4).

Cho thém 20,0 ml "CFE" va lip lai quy trinh chiét mo ta ¢ trén. Trang gidy loc bing
khoang 5 ml "CFE". Thém 1,00 ml dung dich chuin néi (5.1.4).

8.2.2. Quy trinh chiét Soxhlet

Can 30 g mAu da siy kho va nghién nhd vao dng chita mau. Lip 6ng nay vao dung
cu chiét Soxhlet (6.1.5). C& dinh mAu bén trong éng bang bong thuy tinh da dude lam
sach.

Dit mot binh dung tich 250 ml bén duéi dung cu chiét Soxhlet.

Chon lugng dung mai st dung lam sao dé dam bao ring day binh khong bi kho.

Qua trinh chiét tién hanh trong 5 h. Dung thiét bi theo 6.3.2 ¢ déc dich chiét "CFE"
d&n thé tich 50 ml. Cho thém 1,00 ml dung dich chuén néi (5.1.4).

Chu thich -

18. Né&u qua trinh chiét kéo dai qua (vi du qua dém), chat hiiu cd ngudn goc tu nhién
sé dude chiét ra va c6 thé gay ra sai sd duong.

19. Viéc giam thé tich cta dich chiét st dung may c¢b dic ly tAm phai tién hanh trong
méi trudng chan khong duge kiém soat. Nhiét do cua ndi cach thuy khong dugde vugt
quéa 40°C. Hiéu suét thu hoi cia qua trinh nay phai duge xac nhan bang cach su dung
cac lugng da biét cac hgp chat chuin bao trium ca khoang nhiét do soi.

8.3. Lam sach

8.3.1. Lam sach bang magie silicat

Thém 5 g magie silicat (5.1.2) vao dich chiét da duge chudn bi theo 8.2.1. Day binh
nén va lic 30 phut trén may lic (6.1.3). Loc dich chiét da lam sach vao binh dinh mic
dung tich 50 ml qua gidy loc s¢i thiy tinh (6.1.4). Trang binh va giay loc bang "CFE"
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(5.1.1). Lam day dén vach mic va trén néu sit dung phuong phap phd hdng ngoai dé
dinh lugng.

8.3.2. Lam sach bang nhom oxit

Thém "CFE" (5.1.1) vao dich chiét da dugc chuan bi theo 8.2.2 diy dén vach mic cia
binh dinh mic, day binh va tron déu. Chudn bi mét cot séc ky (6.1.6) vdi 8 g nhom oxit
(5.1.5) v chuyén dich chiét vao cot sfc ky khép kin nay. Cho dich chiét di qua cot tach
tal ap suit khi quyén.

Chut thich -

20. Qua trinh 1am sach c6 thé phai lap lai. Trong cac trudng hdp khong thé loai bo
hoan toan cac anh hudng cta cac hgp chat khong phai 13 hydrocacbon, phai kiém tra
lai dich chiét bing cach ghi phd hdng ngoai (thudng su c6 mit cla cac hop chat duge
xac dinh bdi sy xudt hién cac dai dic trung ciia nhém C = O va O - H). N&éu khong thé
loai bé cac hgp chit gay nhiéu thi khong thé sit dung phuong phap phd héng ngoai dé
x4c dinh dinh lugng ham lugng dau khoang (sai s6 duong).

8.4. Phuong phdp A: Xdc dinh bang phé héng ngoai
8.4.1. Chuén bi

Phai dam bao rdng may do phd héong ngoai (6.2.2) hoat dong ding theo nhu tai heu
hudéng dan caa thiét bj.

Xac dinh d6 truyén qua 100 % nhu sau.

Do day "CFE" (5.1.1) da xt ly theo 8.3 vao hai cuvet (6.2.1) gidng nhau va dit cac
cuvet nay vao chum tia cia mau thi va déi ching clia quang phé k& Piéu chinh quang
pho k& dén dé truyén qua 100% tai sd séng 3125 ecm™ va ghi pho tir s§ séng 3125 cm™
dén 2800 cm ™. Xac dinh xem @9 truyén qua trong khoang nay cé bing 100% + 1% hay
khong.

Chu thich -

21. Sai s6 16n hon 1% c6 thé do cuvet bi nhim ban va/hodc chic néng cla quang phé
ké kém. Lap lai phép do @6 truyén qua khong ¢6 cuvet sé cho cau tra 15i quyét dinh.

Kiém tra do chinh x4c cia phép do db hap thu nhu sau

D6 ddy dung dich n- hexadecan (5.2.1) va "CFE" vao hai cuvet (6.2.1) ¢6 chidu day
bang 1,00 cm va ghi phd tit s6 séng 3125 cm™ dén 2800 em ™. Xac dinh do6 hap thu tai
diém cuc dai ¢ s6 séng khoang 2925 cm™ va khoang 2958 cm™ va tinh ca hai hé s6 do
héap thy. Cac gia tri tinh duge phai khéng dude sai léch 16n hon 0,1 mUmg.cm so véi cac
gia tri da xac dinh dya trén thuc nghiém 1a 4,0 mI/mg.cm va 1,5 ml/mg.cm.

Chu thich
22. Sai s6 16n hon 0,1 mV/mg.cm ¢ thé do:
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- tdc dd quét qua nhanh vivhoidc d9 rong bang séng qua 1on;

_ chiim tia bic xa khong dong nhat, ¢6 thé do ngudn bic xa da yéu (ci), hé thong
quang bi nhiém ban va/ho#c sy pha hong cia cam trong chum tia so sanh. Lap lai
phép do véi tdc dd quét cham hon va/hodc do rong bang séng nho hon sé cho cau
tra 161 quyét dinh.

8.4.2. Tién hanh do
Do do hép thu cta dich chiét da duge lam sach chudn bi theo 8.3 nhu sau

D§ day dich chiét vao cuvet (6.2.1) c6 chiéu day bang 1,00 cm, day cuvet va dat vao
chim tia ctia mau thit ciia quang phd ké (6.2.2). Chuan bi khoang 50 ml "CFE" (5.1.1)
duge lam sach theo quy trinh gidng nhu quy trinh lam sach dich chiét duge chuin b1
theo 8.3. D& day "CFE" vao mdt cuvet khac tLIcing tu, day cuvet nay la1 va dat vao cham £ S
tia doi chung cia quang pho ké. Ghi phd tai s6 séng ti 3125 cm” den 2800 cm ™. Ke=
mot dudng thang qua hai do truyén qua do dugc tai s6 song 3125 cm ™! va 2800 cm ™' vag
xac dinh do hap thu tai cac diém cyc dai & khoang 2925 cm™', 2958 cm™ va 3030 cm’
trén co sd duong thing nay. (Xem hinh 2).

=

ThuVienPh L

Néu tai mot dinh ¢6 do hap thu 16n hon 0,8 thi phai pha loang dich chiét. Pha loangs
mdt phan cua dich chiét bang "CFE" da sach (hé s0 pha lodng, DF) va ghi ph6. Bing’
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Hinh 2. Vi du v& mot phd héng ngoai cia dau khoang trong "CFE"
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Néu khéng c6 dinh nao ¢6 d6 hap thu 16n hon 0,1 thi ¢b dic dich chiét bing thiét bi
theo 6.3.2 dén thé tich tir 4 ml dén 5 ml (hé s8 ¢ dic, CF). Po phd dich chiét co dic
biang mét cuvet ¢6 chidu day 1,00 cm theo trinh tu néu ¢ trén, si dung "CFE" da dudgc
co diic theo cung cach dé déi chidu.

Chu thich -

23. Khéong diéu chinh quang phé k& dén do truyén qua 100% tai 3 125 cm ' trude méi
phép do méi cua mét dich chiét.

24. D truyén qua thap hon 100% mét cach rd rét tai 3 125 em™ cho bidt su c6 mat
cua cac hgp chat phan cuc trong dich chit. Didu nay phai duge dé cap dén trong bao
cao thi nghiém.

25. Su dung pipet 1a khéng phu hgp dé 1ay chinh xac "CFE" bdi vi dong "CFE" tu
pipet ra thuong dong lai ¢ dinh do trong lugng riéng cia né cao.

8.4.3. Tinh toan

Tinh toan ham lugng dau khoang theo cong thiic:

W

" crml T\ C, ¢, w

_ DF.SFV [ a  a,  a JX 100
i

Trong do:

w,la ham lugng dau khoang, tinh biing miligam/kilogam (mg/kg) theo chét kho;

CF la hé s6 co dac (CF > 1);

DF 1 hé s6 pha loang (DF > 1):

m la khéi lugng dat xt 1y sd bo 1ay dé phén tich, tinh bing kilogam;

V 1a thé tich ctia dich chiét "CFE" (5.1.1) (= 50 ml), tinh bing mililit:

SF la hé sd chit thém ti qua trinh xi 1y s bo;

[ 1a chiéu day cta cuvet, tinh bing centimet:

a, la do hap thu cua pic tai khoang 3030 cm™;

a, 1a d6 hap thu cta pic tai khoang 2958 cm™;

a, 1a do hap thu cha pic tai khoang 2925 cm™;

C,1a h¢ so do hap thu riéng cta dai hap thu nhém CH thom tai khoang 3030 em ™,
xac dinh theo thuc nghiém ti cic san phdm d4u khoang khac nhau (= 0,68 mV/mg.cm)
(xem [4]);

C, 1a h¢ s6 d6 hap thu riéng cia dai hap thu nhém CH, tai khoang 2958 cm ™!, xac dinh
theo thuc nghiém ti cac san pham diu khoang khac nhau (= 5,2 ml/mg.cm) (xem [4]);

awSoft = Tel: +84-58-3845 6684 * www. ThuVienPhapLuat.com
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C, la hé s6 do hap thu riéng cua dai hadp thu nhém CH, tai khoang 2925 ecm™,
xac dinh theo thuc nghiém tit cac san pham dau khoang khac nhau (= 3,9 ml/mg.cm)
(xem [4]);

w,.. 12 ham lugng chat kho, duge biéu thi bing phén tram theo khéi lugng.

Lam tron két qua dén mot con s6 ¢6 nghia khi ham lugng tinh duge nho hon 100
mg/kg.

Lam tron két qua dén hai con s6 c6 nghia khi ham lugng tinh duge 16n hon 100
mg/kg.

Kiém tra ham lugng tuong d6i cia hydrocacbon thom nhu sau

Tinh thudng s a/(a, + a,). Néu thuong sé nay 16n hon 0,12 thi miu c6 chita ham
lugng hydrocacbon thom cao. Diéu nay phai duge néu ra trong bao cao thi nghiém.

Chau thich -

26. Ham lugng tuong doi cua hydrocacbon thom cao c6 thé dugc tao ra bdi dau mé
hodc cac thanh phan ton tai trong héc in.

27. Thudng s6 0,12 dudc xac dinh trong hén hdp ciia gasoil, benzen, toluen va o-xylen
co ty 1é 3:1:1:1 theo khai lugng.

28. Hé s8 chit thém (bé sung), SF, hidu chinh cho cic chat thém vao trong khi xul ly
sd bd mau, vi du véi chat 1am khé héa hoe nhu sau:

SF = Khéi lugng cua dit dem xu 1y s bo + Khéi lugng caa chit lam kho thém vﬁoi‘
Khéi lugng cua dat dem x 1y so bb.

8.5. Phuong phdp B: Xdc dinh bang sdc ky khi

8.5.1. Co6 dac dich chiét

Can dich chiét "CFE" hodc phan con lai (m,) va dung thiét bi ¢6 ddc theo 6.3.2 ¢6 dicx
dén dung tich tit 4 ml dén 5 ml. Thém 1,00 ml n-hexan (5.3.1) va 6 dic dudi dong khi™
nito yéu dén thé tich cudi cung 1a 1 ml. C6 dac dich chiét mau tréng (xem 8.1) theo cach
tuong tu.

8.5.2. Kiém tra su hoat dong cua thiét bi

* Tel: +84-8-3845 6684 * www. ThuVienPhapLuat.com

oft

Dung mét trong cac cot da quy dinh (6.3.4) dé phan tich sic ky khi. Diéu chinh sic
ky khi (6.3.3) dé cung cip su phan tach téi uu. n-alkan chuén (5.3.2) phai c6 dudng nén
tach biét. Hé sd tach tuong déi cia n- alkan C,,so véi n- alkan C,, it nhat 1a 0,7.

T61 vu héa su phan tach cia sic ky d6 bit diu vdi cac diéu kién sau:

Nhiét d6 dau vao phu thudc vao loai buéng bom mau
Nhiét d6 budng cot 55°C trong 5 phut

15°C/phut dén 30°C/phiit dén 300°C
300°C dén 325°C trong 20 phuit

Nhiét do detector 350°C
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8.5.3. Tién hanh do

Ghi sic ky d6 ciia cét bing cach bom mdt thé tich n-hexan (5.3. 1). Sau d6 bom ba 1an
cung thé tich nhu nhau dung dich ddu khoang chudn (5.3.3) va ghi sic dd. Hiéu chinh
ba sic d6 nay d6i véi cot bi "chay mau" va tinh d¢ léch chuén cta dién tich duge do. Do

léch chuin chia ddu khoang chuin phai khong 16n hon 5%. Hiéu chudn detector béng
cach do it nhat bon dung dich ddu khoang chuin.

Dung cac két qua nay dé dung mot db thi hiéu chuin. Phai dam bao ring detector
dudc van hanh trong khoang tuyen tinh ctia né. Trong khoang nay, chon mét chuan
thich hgp dé dinh lugng. Ghi séc d6 cia dich chiét mAu tring va cia dich chiét mau thix
(xem 8.3) 6 cung mét diéu kién. Hiéu chinh mau thii theo mau tring.

Chu thich -

29. Hién tugng "chay mau" ctia cft ting c6 thé cho bist bom hay cét bi nhidm ban.

30. Su tang mau tring c6 thé cho biét viéc st dung cac thudc thi khong tinh khiét
ho#c dung cu thi nghiém béng thiy tinh st dung bi nhiém ban.

8.5.4. Cac thong sé tich phan

Dé tich phan séc ky db, xac dinh dién tich téng tit n-alkan C,, dén n-alkan C,, Bat £
dau tich phan tai thoi gian luu ctia n-alkan C,o 0 muc tin hidu truée pic cia dung moi.
Két thuc tich phan dién tich téng ngay trudc thdi gian luu cua n-alkan C,, ¢ ciing mifc
tin hiéu (xem phu luc B). Tich phéan chuin néi theo cung mot cach véi pic riéng biét.

Chui thich -

31. T4t ca sic db phai duge kiém tra bing mit thuong dé tich phan. Thai gian bat
d4u va két thuc cla tich phan phai nhin thay dugc trén sic da.

-8-3845 6684 * Www. ThuVienPhapLuat.com

32. Su xuat hién cac pic trén pic dung méi c6 thdi gian luu nho hon cla n-alkan C
khéng phai bit ngudn ti "CFE" va/hodc n-hexan chi ra ring méu c6 chiia cae cau ti dé
bay hoi. Diéu nay phai néu ra trong bao cao thu nghiém.

10
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33. Puong nén khong ndm ngang ¢ cudi cla sic db (thdi gian Iuu 16n hon n-alkan
Cyo) €6 tin hiéu 16n hon tin hiéu tit cot bi "chay mau", chi ra ring mau thi cé thé chia
cac hydrocacbon ¢6 nhiét d6 séi cao. DPiéu nay phai dé cap trong bao cao thii nghiém.

34. Khoang nhiét d6 sbi cia ddu khoang c6 thé xac dinh ti thai gian Iuu tudng d6i so
v6i diém sbi ca chuén n-alkan (5.3.2) (xem Phu luc B).

8.5.5. Tinh toan
Tinh ham lugng dau khoang theo cong thiic

A dv. SF 100
w, =L x x —Ex " x
A, ‘ m, m,

w:fm

trong d6

W, la ham lugng dau khoang ctia mAu thi, tinh bing miligam/kilogam theo chat
khé;
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A, I dién tich da tich phan cta dich chiét mau thit:

A la dién tich da tich phéan cta dung dich chuan;

0.« 12 néng dd ciia dau khoang trong dung dich chuén, tinh bing miligam/mililit;
V, la thé tich cta dich chiét n-hexan, tinh bang mililit (= 1 ml);

d la ty trong tuong déi ctia "CFE" (=1,494);

m, 12 khéi lugng cta dich chiét "CFE" ¢on lai da dugc xt 1y, tinh bing gam;
V} 12 thé tich ctia dich chiét freon thu duge theo 8.2, tinh bang mililit;

SF la hé s6 chat thém thu dude tir xit 1y so bg;

m, la khoi lugng cta dat da xt 1y so by, tinh bing kilogam:;

W,., 12 ham lugng chat kho, tinh biing phan tram.

Lam tron két qua dén mot con s§ ¢6 nghia khi ham lugng tinh duge nho hon 10
mg/kg.

nﬁlapLuat.com

Lam tron két qua dén hai con s ¢6 nghia khi ham lugng tinh duge 16n hon 1007
mg/kg.

8.5.6. Kiém tra chat lugng ctia viéce sit dung chudn noi

Hiéu sudt thu hoi ctia chudn néi phai 1a

-8-3845 6684 * www.ThuVie

A
A“” L. V, = 1%£0]1

51,40 m,

trong do

A, ,,1a dién tich cta pic C,, ctia dich chiét mau;

awSoft = Tel: +84

A, 1 1a dién tich cua pic C,, ciia dung dich chuén;
d, V,m, va V| nhu dinh nghia trong 8.5.5.
Chu thich -

35. C6 thé c6 mot vai miu chita mot lugng lén C,,. Trong trudng hop do, ty sé A,

/A, s ¢6 thé 16n hon 1,1. Su c6 mat mot lugng 16n C,e va C,, cho biét su ton tai cua C
trong mau goc.

36. Khong stt dung chuan néi dé dinh lugng ham lugng dau khoang. N6 chi dude si

dung dé kiém tra budc ghi séc ky do, dic biét 1a viéc kiém soat quy trinh bom va hé
théng bom.

9. Bao cao thit nghiém
Bao cao thi nghiém phai bao gom cac théng tin sau:

a) vién dan tiéu chudn nay;
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b) vién dan phuong phap da duge st dung (phuong phap A hodc B, quy trinh chiét

Soxhlet hodc 14c);

¢) ddu higu diy di dé nhan dang miu thi;

d) két qua x4c dinh;

e) tat ca nhiing thao tac khong quy dinh trong tidu chudn nay va bat ky su ¢6 nao 6

anh hudng dén két qua thi.

Vi DU VE TICH PHAN SAC KY PO CUA DAU KHOANG

Phu luc A
(tham khao)

Hinh A.1 1a sic ky d6 chia mdt ddu khoang chuén va hinh A.2 12 séc ky d6 ciia mét
dich chiét tir mau dat bi nhiém ban bdi diu khoang.

Hinh A.1 a) vd A.2 a) 1a sdc ky db géc, hinh A.1 b) va A.2 b) 13 séc ky dé cla cot bi
“chdy mau" sau khi bom n-hexan va hinh A.1 ¢) va A.2 ¢) 1a sdc ky d6 goc da loai bé fih
hiéu cia ¢t bi "chay mau". Séc ky d6 duge tich phan tit n-decan (C,,) dén n- tctracontan
(C,). Phan tich phan ¢6 hinh cong.

Cac séc ky db duge chudn bi dudi cac didu kién sau:

Ky thuat bom
Thé tich bom
Cot

Chiéu dai cbt

Puong kinh trong cta cot

Pha léng

Chiéu day phim
Khi mang

Ap suit

Detector

Nhiét do detector
Nhiét d6 budng cot

on-column

0,2 ul

WCOT bing thhy tinh déo
10 m

0,25 mm
CP-Sil-5 CB
0,13 pm

nito

15 kPa

ion héa ngon Iia
325°C

50°C trong 5 phut
15°C/phit dén 300°C
300°C trong 10 phiit

320°C trong 20 phit (lam sach).

awSoft = Tel: +84-58-3845 6684 * www. ThuVienPhapLuat.com



124

S6 16 - 22 - 02

- 2005

CONG BAO S 17 - 22 - 02 - 2005

a) Sac ky db goe

L A L L L | L 1 L 1 1 1 1 1 i 1 1 1 i 1 1 1 1 ] 1 1 1 1 1 J

¢) Séc ky d6 da dude hidu chinh va tich phin

Hinh A.1 - Séc ky db ctia ddu khoang chuin
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a) Sac ky dd goe

L 1 1 1 1 i I 1 1 1 L 1 1 L L 1 1 | 1 1 i 1 L I L 1 1 1 L A I
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b) Séc ky dd cua cot bi "chay mau”

1 1 1 1 L 4 1 1 4 1 1

¢) Séc ky d6 da dude hiéu chinh va tich phin
Hinh A.2 - Séc ky khi d6 ctia dich chiét tit mAu dat bi nhiém ban dau khoang
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Phuluc B
(tham khao)

GIAI THICH SU XAC PINH KHOANG NHIET DO SOI CUA
DAU KHOANG TREN SAC KY PO

Bang B.1 liét ké cac nhiét dd sdi clia cac n-alkan c6 tit 2 dén 44 nguyén tit cacbon
(C, dén C,,). Stt dung cac nhiét do séi nay cé sy so sanh gilia dich chiét tit dat va hén
hop céc n- alkan c6 thé duge thuc hién dé xac dinh khoang nhiét do séi.

Bang B.1 - Nhiét do sbi cua cac n-alkan

o B g Nhiét do so6i

S6 nguyén tu cacbon "o c :
2 -89
3 -42
4 0
5 36
6 69
7 98
8 126
9 151
10 174
11 196
12 216
13 235
14 2563
15 271
16 287
17 302
18 317
19 331
20 344
21 356
22 369
23 380
24 391
25 402
26 412
27 422
28 432
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o A o s Nhiét do soi
S0 nguyén tu cacbon C *
29 441
30 450
31 459
32 468
33 | 476
34 483
35 491
36 498
37 505
38 512
39 518
40 525
41 531
42 537
43 543
44 548

[1]

2]

[3]

4]

[5]

Phu luc C
(tham khao)

THU MUC TAI LIEU THAM KHAO

Riza Quantitative determination of mineral oil in watersoil, Riza note 87.062x
(1987} (in Dutch). Lelystad. '

Pennings, M. The influence of column choice and method of integration when
determining mineral oil gas chromatographically, ICW note 1824 (1987) (in
Dutch), The Winand Staring Centre, Wageningen.

Riza Quantification of the mineral oil content in extracts from environmental
samples: Comparison of various standardized method, Riza note 88.040x (1080)
(in Dutch), Lelystad. ,

Roteiri, S. et al. Determination of hydrocarbons in aqueous effluents from the oil
industry by infrared analysis (1984), Concawe , The Hague.

Standard methods for the examination of water and waste water (17th ed. 1989),
American Public Health Association, pp. 5-48, Washington.
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TIEU CHUAN VIET NAM

TCVN 7370-1: 2004
ISO 14869-1: 2001

CHAT LUGNG PAT - HOA TAN DE XAC DINH HAM
LUONG TONG SO CAC NGUYEN TO -

Phén 1: HOA TAN BANG AXIT FLOHYDRIC VA PERCLORIC

Soil quality - Dissolution for the determination of total element content -
Part 1: Dissolution with hydrofluoric and perchloric acids

Loi néi dau
TCVN 7370-1: 2004 hoan toan tuong ducng ISO 14869 - 1: 2001.

TCVN 7370-1: 2004 do Ban ky thuat Tiéu chuan TCVN/TC 190 "Chét luong dat”
bién soan, Téng cuc Tiéu chuin Do ludng Chit lugng dé nghi, B6 Khoa hoc va Cong
nghé ban hanh.

TIEU CHUAN VIET NAM
TCVN 7370-1: 2004

CHAT LUQNG DAT -HOA TAN PE XAC DINH HAM
LUQNG TONG SO CAC NGUYEN TO -

Phén 1: HOA TAN BANG AXIT FLOHYDRIC VA PERCLORIC

Soil quality- Dissolution for the determination of total element content -
Part 1: Dissolution with hydrofluoric and perchloric acids

Canh béo - Khi sit dung axit flohydric va axit percloric trong phudng phap nay
phai tudn thi tit ca cic yéu cdu vé an toan theo quy dinh.

1. Pham vi ap dung

Tiéu chuin nay quy dinh phuong phap st dung axit flohydric va percloric dé hoa tan
hoan toan céc nguyén to c6 trong dat sau:

- Al, Ba, Cd, Ca, Cs, Cr, Co, Cu, Fe, K, Li, Mg, Mn, Na, Ni, P, Pb, Sr, V, Zn.
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Qua trinh nay ciing thich hgp dé sau dé xac dinh cac nguyén t& khac c6 nong do du
cao tuong ing véi do nhay caa phuong phap do.

Nong do thap cla axit trong dung dich cudi cho phép st dung duge nhiéu thiét bi
phan tich va su bay hoi cia silic 1am don gidn héa qua trinh phéan tich.

2. Tiéu chuin vién dan |

TCVN 4851: 1989 (ISO 3696: 1987), Nudc dung dé phan tich trong phong thi
nghiém. Yéu ciu k¥ thuat va phuong phap th.

TCVN 6647: 2000 (ISO 11464: 1994), Chit lugng @4t - Xi 1y so by dat dé phén
tich 1y - hoéa.

TCVN 6648: 2000 (ISO 11465: 1993), Chat lugng dat - Xac dinh chat khé va ham
lugng nude theo khéi lugng - Phuong phap khéi lugng.

ISO 14869-2: 2002, Soil quality - Dissolution for the determination of total element
content - Part 2: Dissolution by alkaline fusion (Chat lugng dat - hoa tan dé xac dinh
ham lugng tdng s6 cac nguyén td - Phin 2: hoa tan bing kiém noéng chay).

3. Nguyén tic

MaAu dat kho va dat nén dudge xit 1y so bé dé pha va cau tric chit hitu cg, sau dé pha

mAu bing hén hop axit flohhydric va percloric. Sau khi cho bay hdi dén gan khs, phén
cdn dem hoa tan trong axit clohydric hoéc axit nitric loang.

Axit flohydric phan huy silicat bai phan ting gitta F va Si tao thanh SiF, dé bay hd'i':.
Khi chuing bay hoi hét, axit percloric tao thanh mudi perclorat dé dang hoa tan.

Dé han ché nguy hiém clia su bin axit do qua trinh oxy héa manh hdp chat hitu co
bdi axit percloric, phai chon mot trong hai qua trinh sau day dé pha vd cau truc chat
hitu co trude khi pha mau:

- tro héa khé & 450°C (xem 6.1.2);
- xu 1y so b bang axit nitric (xem 6.1.3).

Chai thich - Phuong phap st dung bién phép tro héa khé dé pha v ciu tric chat hitu
cd dude ap dung cho cac dat d6i chiing va duge so sanh véi cac phuong phap xac dinh
ham lugng téng s6 khac. Cho dén nay chua phat hién thdy su mit mat dang ké mot
nguyén té nao, nhung khi nghi ngd cé ton tai cac hop chat hitu co kim loai dé bay hoi
thi chi st dung axit nitric dé xi 1y so bd.

4. Thuoc thit

Céc thudc thit st dung phai dat yéu cdu tinh khiét cho phén tich tiép theo.
4.1. Nuéc, pht hgp véi loai 2 cia TCVN 4851: 1989 (ISO 3696: 1987).

4.2. Axit flohydric, c(HF) = 27,8 mol.l'}, p=1,16 g.m]™

4.3. Axit percloric, c(HCIO,) = 11,6 mol.l™", p= 1,67 g.m1™

4.4. Axit clohydric, ¢(HCI) = 12,1 moll™, p= 1,19 g.ml"
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4.5. Axit nitric, c((HNO,) = 15,2 mol.l", p = 1,41 g.ml™

4.6. Axit nitric, ¢(HNO,) = 1,5 mol.I"', pha lodng 100 ml axit nitric (4.5) v61 nuée
thanh 1 1.

5. Thiét bi, dung cu

5.1. May nghién méu, c¢6 kha ning nghién dit kho va khéng 1am nhidm ban mau bdi
cac nguyén té can phan tich.

5.2. Tu sdy va binh chéng d4m, dé xac dinh chat khé theo TCVN 6648; 2000 (1SO
11465: 1993).

5.3. Can phdn tich, c¢6 kha nang can véi do chinh xac dén 0, 000 1 g.

5.4. Chén -nung, bing thiy tinh déo hoic platin ¢6 dung tich khoang 10 ml. Mic du
dit hon nhiéu, chén nung platin ¢6 dung tich 16n hon (it nhat 30 ml) c¢6 thé duge su
dung tit dau dén cudi trong mot s6 giai doan lién tuc ctia qua trinh (xem 6.1.2).

5.5. Lo nung, ¢6 thé dat dén nhiét do 450°C + 25°C trong 1h.

5.6. Dia bay hoi, lam béng polytetrafloetylen (PTFE), c6 dung tich khoang 30 ml va
duong kinh khoang 5 cm. Sau khi s dung, phai ngim dia qua dém trong dung dich
axit nitric lodng (4.6) va trang bang nuéc (4.1). Chu y thay dia thuong xuyén dé trank

trao do tdng su hdp thu va giai hap cac nguyén té lén bé mit dia da bi gia hoa. Dung
miu tring dé theo doi hién tugng trao cia dia trude khi dang dé phan hiy mau dat.

5.7. Bép dién, dat ¢ 150°C + 10°C.,

5.8. T ht, dé hut axit flohydric va percloric va rita dudc dé dang.

5.9. Binh dinh muic, bing polypropylen, ¢6 dung tich 50 ml.

6. Cach tién hanh

Céanh bao - Axit ﬂohydrlc nguy hiém néu hit phai & dang hdi hoac tiép xic truc tiép
vdi da va niém mac. Anh hudng tiép xic cia HF khong nhan biét dudc trong vai gio,
viéc xtt 1y ¢6 hidu qua sau dé sé kho khan, dac biét do1 véi da. Ngudi sit dung phai bist
cach tu minh phong trach, khi cin thiét, xin y kién ctia chuyén gia va bac si. Viée su

dung tu hit khde, ging tay cao su, kinh hosc thiét bi bao vé mit va pipet ¢6 bao vé la
can thiét.

6.1. Xit Iy 50 b6
6.1.1. Chuan bi miu thi

Nghién mét phdn miu 14y tir mau khé (chuén bi theo TCVN 6647: 2000 (ISO 11464:
1994)) sao cho ¢6 thé 1dy duge mét mau phu khoang 20 g. Dung mét phan ctia mau da
nghién nay dé xac dinh ham lugng nudc theo TCVN 6648: 2000 (ISO 11465: 1993).

Viéce xtt 1y so bé dé oxy héa chit hitu co (6.2) cin phai tuin tha nghiém ngit theo
trinh tu @€ tranh xay ra né trong qua trinh pha mau.

awSoft = Tel: +84-58-3845 6684 * www. ThuVienPhapLuat.com
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Chu thich - Kinh nghiém chi ra réng qua -trinh hoa tan mau sé kéo dai dang ké néu
khéng nghién mau nho hon 250 pm.

6.1.2. Tro héa kho

Dung cin phan tich (5.3) cin chinh xac 0,250 g miu da nghién va cho vao trong chén
nung (5.4). Dat chén nung vao 16 nung (5.5) va cho nhiét dé trong 16 ting dan dén
450°C trong 1 h. Duy tri nhiét d6 nay trong 3 h. Pé cho 16 ngudi dén nhiét do phong va
chuyén lugng tro sang dia bay hoi PTFE (5.6) v6i mét lugng nuée t8i thidu (4.1). Dung
chén nung platin c6 dung tich khoang 30 ml dé khong phai chuyén tro vao dia PTFE va
dé qua trinh pha méau thuc hién trong ciing mdt dung cu chtta nhu khi tro héa kha.

6.1.3. X1t 1y so b bang axit nitric

Dung can phan tich (5.3) can chinh xac 0,250 g miu da nghién, chuyén vao dia bay =
hoi (5.6) va cho thém 5 ml axit nitric (4.5). Dt dia 1én bép dién (5.7) ¢ 150°C va cho bay
hoi d&n khi con lai khoang 1 ml axit nitric. Chi ¥ phai cho thém lién tuc axit nitric cho 5
d&n khi khong con hoi nitd béc ra nita dé chuyén héa hoan toan chat hitu co. 'I‘rong
truong hgp nay chuyén dia ra khoi bép dién va dé nguodi dén nhiét dé phong trude khi = H
cho thém phan axit nitric tiép theo.

hapLuat.com

Sau lan cho thém axit nitric cudi ciing, chuyén dia ra khoéi bép dién va dé nguoi dé’h
nhiét d6 phong trudc khi tién hanh pha mau.

6.2. Phd mau

6.2.1. Cho 5 ml axit flohydric (4.2) va 1,5 ml axit percloric (4.3) vao phan miu thi da +
duge xt 1y so bo (xem 6.1.1) vao dia PTFE (5.6) hodc chén nung platin dung tich 30 ml 2
(5.4). Dun néng hén hgp nay trén bép dién (5.7) cho dén khi khéng con khéi dic cﬁa;:,
axit percloric va silic tetraflorua. Khéng duge cho hon hgp nay bay hdi dén khé hoan 3
toan. Chuyén dia ra khéi bép dién, dé ngudi va thém 1 ml axit clohydric (4.4) hoac 1 ml £
axit nitric (4.5) va khoang 5 ml nudc (4.1) dé hoa tan phan cin. Pun néng nhanh hén

DB
84—8—3845 6684 * www.
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hgp trén bép dién dé dé hoa tan. Chuyén lugng dung dich nay vao binh dinh mitc 50 ml
(5.9), 1am ddy dén vach mic va lic déu.

Su hoa tan coi 12 khong hoan toan néu van con pha rén trong dung dich dudc tao
thanh. Diéu nay c6 thé khong quan trong ddi véi cac nguyén td quan tam, dic biét khi
silic tinh khiét tao thanh pha rén, nhung trong truong hgp nay, dé hoan chinh van
phai tién hanh theo mét trong cac giai doan sau day.

Chu thich - Hiéu qua cua axit clohydric va axit nitric d61 véi viéc hoa tan phan cin 1a
nhu nhau. Su lua chon dung axit nao phu thudc vao phuong phap phéan tich dudc su
dung sau d6. Véi phudng phap ICP-MS, axit nitric hay dude stt dung hon do clo gay ra
nhiéu trd ngai khac nhau. Tuy nhién, nén tranh st dung axit nay khi xac dinh phospho
bing phuong phap so mau ding thude thit sulfomolypden. Hon nita, mét s6 nguyén to,
khong dua ra trong Diéu 1, c6 thé két tua khi st dung axit clohydric (vi du Ag).
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6.2.2. Qua trinh tién hanh dung lai 6 day va su hoa tan chua hoan toan cé thé anh
hudng dén viéc xac dinh ham lugng tong s6 phai duge néu ra trong bao cao thi nghiém.

6.2.3. Qua trinh tién hanh dugc diéu chinh dé tang cudng su hoa tan. Tién hanh mot
ho#c két hdp ca ba cach xit 1y sau:

a) Qua trinh tién hanh dugc bit diu lai véi mau thi mdi, nhung sau khi bay hoi
lugng axit dau tién dén gin kho thi méi cho thém 5 ml axit flohydric (4.2) va 1,5 ml axit
percloric (4.3). Lugng tiép theo ciing cho bay hdi giéng 1an trudc va tién hanh nhu mé
ta d 6.2.1.

b) Qua trinh tién hanh duge bat dau lai véi mau thi méi nhung sau khi cho axit
flohydric va percloric vao thi @& hén hgp qua dém ¢ nhiét do phong trude khi dun néng
nhu mé ta 6 6.2.1.

c) Toan by qua trinh tién hanh khong thay déi nhung giam khéi lugng ctia mau thit,

Néu pha rén van con sau khi thuc hién cac cach xit 1y trén thi su hoa tan chua hoan
toan phai dugc néu ra trong bao cao thit nghiém.

6.2.4. Viéc pha mau dude hoan tat bing lithi borat néng chay theo ISO 14869-2 va
xut 1y sd bd nhu sau.

WWW. ThuVienPhapLuat com

Gan lugng thé tich trong binh dinh mitc (5.9) lén gidy loc khong tro héa. Gii lai phéin
nudc loc. Trang binh bang nuéc dé chuyén hét phin cin lén gidy loc. Rita ky bing midc
va dé tu kho. -

S
DO

* Tel: +84—8—3845 6684 *

Phan ciin va gidly loc duge coi nhu la mot phan méu thit va sau dé dude xi 1y theo
cach tién hanh dudc mé ta trong ISO 14869-2. Ty thudc vao lugng cin con lai, khéi -,
lugng ctia lithi borat va thé tich cudi ciing c6 thé bi giam.

s

aw Oﬁ

Viéc téng so lugng cua nguyen td can xac dinh sau hai buée hoa tan theo mé t:
trén chi ra ham lugng téng s6 cia nguyén t& dé trong mau thu.

6.3. Thiz méu tring

Thuye hién it nhdt mot phép thi tréng trong mdi 14n pha mau véi cach tién hanh
tuong ty nhung khéng ¢6 méu thi.

7. Bao cdo thi nghiém

Béo céo thu nghiém nay cé thé tach riéng hoiic cing véi bio cao thi nghiém cua
phép phén tich tiép theo.

Bao cao thit nghiém phai bao gém cac théng tin sau:
a) vién dan tiéu chuin nay:;
b) nhan biét day dua vé mau thu;

¢) cac chi ti€t khong dé cap trong tiéu chudn nay, hoic khong bit budc ciing nhu cac
y&u t8 c6 thé anh hudng dén két qua thi, dic biét 1a théng tin vé cac can khoéng hoa
tan.
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TIEU CHUAN VIET NAM

TCVN 7371: 2004
ISO 15178: 2000

CHAT LUQGNG PAT - XAC DINH LUU HUYNH
TONG SO BANG DOT KHO
Soil quality - Determination of total sulfur by dry combustion

Loi néi dau
TCVN 7371: 2004 hoan toan tudng dudng ISO 15178: 2000.

TCVN 7371: 2004 do Ban k¥ thuat Tiéu chuan TCVN/TC 190 "Chdt luong ddt”
bién soan, Tong cuc Tiéu chuén Do ludng Chat lugng dé nghi, Bd Khoa hoc va Cong
nghé ban hanh.

TIEU CHUAN VIET NAM
TCVN 7371: 2004
CHAT LUONG DAT - XAC PINH LUU HUYNH

TONG SO BANG POT KHO
Soil quality - Determination of total sulfur by dry combustion

awSoft = Tel: +84-58-3845 6684 * www. ThuVienPhapLuat.com

Canh bao - Tiéu chudn nay c6 thé c6 cac chit, cac thao tac va thiét bi nguy hiém.
Tiéu chudn nay khong cé ¥ dua ra tdt ca cac van dé vé an toan lién quan dén viéc su
dung. Trach nhiém ctia ngudi stt dung tiéu chuén phai luu ¥ va dua ra cac bién phap
an toan va stic khoe thich hgp va xéc dinh cac gidi han quy dinh ¢6 thé ap dung duge
trude khi sit dung.

1. Pham vi ap dung

Tiéu chuin nay mé ta quy trinh dét kho dé xac dinh ham lugng luu huynh tong s6
trong mau dat. Phuong phap nay c6 thé ap dung cho tat ca cac loai mau dat dé kho
trong khong khi.

Chui thich - Phudng phap d6t ¢ nhiét do cao khong xac dinh dude luu huynh téng sé
ma chi xac dinh dude luu huynh dé chay. Su chénh léch gitta luu huynh tong s6 va luu
huynh dé chay trong dat 1a khéng dang ké.



) S5 16 - 22 - 02 - 2005
134 CONG BAO S6 17 - 22 - 02 - 2005

- -~ ﬁ" .~ ﬁ-'
2. Tiéu chuan vién dan

TCVN 6647: 2000 (ISO 11464: 1994), Chit lugng dat - X 1y so bd d4t dé phan
tich 1y - hoéa.

TCVN 6648: 2000 (ISO 11465: 1993), Chat lugng dat - Xac dinh chat kho va ham
lugng nude theo khoi lugng - Phuong phap khéi lugng.

3. Nguyén tic

Ham lugng Iuu huynh trong mau dit da xt 1y so bo theo TCVN 6647: 2000 (ISO
11464: 1994) duge xac dinh bdng cach nung néng miu dén nhiét do it nhat 1a 1150°C
trong mt dong khi ¢6 oxy. Hgp chét luu huynh hitu cd va vé co dude chuyén héa thanh
SO,. Trong mét vai truong hgp phan {ing nay can nhiét d6 cao ho#c cho thém chat xic
tac, chdt hé trg hodic cac chat ting tée. O nhiét dd < 1350°C, SO, c6 thé duge tao thanh
néu du oxy. SO, s& bi khit thanh SO, néu st dung héa chét thich hop, vi du dong (Cu).
SO, tao thanh tr phan Ung d6t chay duge do bing phd hong ngoai, 4 din nhiét hoic ky
thuat phat hién phu hgp khac. Cac khi tao thanh tit sy dét chay c6 thé gay trd ngai dén
giai doan phén tich phai dugc loai b6 khéi dong khi trude khi tién hanh phat hién.

Phuong phéap nay st dung cac thiét bi phan tich luu huynh c6 sin trén thi tru!dng,
dudgc trang bi dé tién hanh cac thao tac trude do mot cach tu dong. Cac thiét bi nay ph&1
duge hiéu chuén bing cac hgp chat héa hoc hojc cac vat liéu déi chiéu chuin cé hém
lugng luu huynh da biét dua trén khoang Iuu huynh trong méi mau cin phén tich. =

Chu thich - Su phén hiy hoan toan cac hgp chat chita luu huynh cé thé khéng xay
ra ¢ nhiét d6 thap, dac biét khi c6 mit kim loai kiém tu do hodc muéi cacbonat cua kim
loai ki€ém thé hoc muéi sulfat. Trong trudng hgp nay nhiét d6 phai > 1350°C hoic dung
chat bd trg nén nhu WO, hoac V,0,. Hiéu suit thu héi ham lugng luu huynh tir dat cé
thé duge danh gia bang cach st dung cac chit nhu Canxi sulfat.

4. Thudc thw

T4t ca cac thude thit duge stit dung phai la loai phéan tich phit hgp véi tai liéu huéng
dn st dung thiét bi cia nha san xuét.

4.1. Khi c6 chita oxy, khong ¢6 luu huynh va céc hop chat cta luu huynh, phu hop
v6i hudng dan clia nha san xuét thiét bi.

4.2. Chét hiéu chuén, 1a axit sulfanilic (C;H,NO,S) hoiic cic hop chét khac c6 ham
lugng luu huynh da biét hodc mau dat c6 ham lugng luu huynh da duge chitng nhan.

Chu thich - Trong phuong phéap thit nay cé thé st dung cac vat lidu d6i chisu chuidn
(SRM) hotic cac loai dat ddi chi€u khac ban trén thi trudng c6 ham lugng luu huynh da
xac dinh véi muc dich dé hiéu chudn. Vi du vé cac vat liéu nay dua ra trong Phu luc A.
Nguoi st dung SRMs nén st dung cac vat liéu nay dé tao ra cac vat lidu doi chiéu dung
trong ndi bd riéng ho va cac tha tuc ddm bao chat lugng kém theo.

t * Tel: +84-8-3845 6684 # W‘W.ThuﬂenPhapLuat.com
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5. Thiét bi, dung cu
5.1. Can phén tich

D chinh x4c ctia cdn phai nhd hon hodic bang 0,0001 1dn khéi lugng cta mau thi
hodc chat hiéu chuén phu hgp véi Bang 1:

Bang 1
Khoi lugng CI:IHa mau Ehuf hoac chat g i i ot e
hiéu chuan
mg
g
S S N <01
. TwidemoO1 | ... =001
<0,1 < 0,001

5.2. Thiét bi, dung cu do, dé xac dinh ham lugng luu huynh téng s6 cia mot mau thi
bang cach d6t ¢ nhiét d6 it nhat 1a 1150°C va phat hién SO, tao thanh.

5.3. Phu tung va vat dung

Phu tung va cac vat dung tuan theo ding huéng dan cua nha san xuit.

6. Chuan bi mau thu

Nghién mau qua riy c¢d 250 um va tréon ky theo TCVN 6647: 2000 (ISO 11464:
1994). Mot phdn mau thit tach riéng dugc tién hanh phan tich ham lugng Am theo
TCVN 6648: 2000 (ISO 11465: 1993) dé tinh toan lai két qua theo mau duge lam kho
bing t say.

9630733 _
+84-8-3845 6684 * www.ThuVienPhapLuat.com
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Tién hanh can than trong sudt qua trinh dé giam thi€u su thay d6i ham lugng 4m
trong SRM do su sy kho hodc hdp thu d6 &m khong khi. Tat ca cac vat liéu d6i chiéu=
chuéin phai duge st dung phu hdp véi théng tin duge dua ra trong gidy ching nhan
phén tich.

7. Cach tién hanh

7.1. Chuéin bi dung cu

whoft

Lap rap cac dung cu theo hudng dan cta nha san xuét va 6n dinh chung dé loai tru
su sai léch do nhay cua thiét bi.

7.2. Hiéu chuéin

Phén tich mau thi hoic cac chit hiéu chuin (4.2) 6 ham lugng luu huynh bao trum
khoang gia tri du doan c6 trong miu thu chua biét.

Thuec hién thu tuc kiém soat chit lugng da dude chap nhéan rong rai dé thiét lap s6
lugng yéu cau cac mau hiéu chuin, d6 chum va tan xuat hiéu chudn. Yéu cau phai cé it
nhat bon diém hiéu chuén.
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7.3. Phéan tich

Can mot phan mau thit cho vao modt chén nung thich hgp. Lua chon khéi lugng cua
phin mAu thi sao cho ham lugng luu huynh dy doan ndm trong khoang gia tri bao
tram ctia dudng cong hiéu chuén. Néu ham lugng Iuu huynh 16n hon gia tri hiéu chuan
cuc dai thi 1am lai qua trinh phén tich vdi khéi lugng méAu thit nhoé hon.

Thao tac van hanh cic dung cu theo hudng din ctia nha san xuit.

8. Tinh toan va biéu thi két qua

Tinh toan ham lugng luu huynh téng s6, w,, theo miu dat dude lam khé bang tu
sdy, tinh bang gam trén kilogam, theo céng thiic sau:

w,. = 0,500 5 (m,/m,). (100 + w) /100

trong d6

0,500 5 1a hé s chuyén déi phéan tit gam tit SO, thanh S;

m, 1a khéi lugng cia mAu dat thi, tinh bing gam;

m, 1a khéi lugng ctia luu huynh dioxit dude giai phéng tit mau thi, tinh béng
miligam;

w 1a hé s6 kho kiét (tinh theo phan trim) trong miu dat dugc 1am khé bing tu say
(Diéu 6).

Chii thich - Cac thiét bi tu dong c6 thé xac dinh ham lugng luu huynh truc tiép, mic
di1 vay cac s6 liéu nay cAn dude hiéu chinh theo mau duge 1am kho bing th say.

9. Bao cao thi nghiém

Bao cao thit nghiém phai bao gém cac thong tin sau:

a) vién dan tiéu chuin nay;

b) tat ca cac théng tin cAn thiét dé nhan biét diy da vé mau thi;

¢) k&t qua xac dinh, tinh theo gam luu huynh trén mét kilogam mau dat duge lam
kho bang ta siy;

d) tat ca nhitng thao tac khong quy dinh trong tiéu chuédn nay va bat ky su ¢d nao cé
anh hudng dén két qua.

Lay két qua chinh xac dén 0,1 g/kg.

10. D6 chum va so sanh v@i cac phuong phap khac

10.1. Khai quat

Gi6i han dinh lugng cia phuong phap nay udc tinh khoang 0,2 g/kg.

+84-8-3845 6684 * www.ThuVienPhapLuat.com
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Phuong phap nay phu thude nhiéu vao viéc hiéu chuéin ctia thiét bi. Ham lugng luu
huynh, ham ludng clo, ham lugng sét v.v.... trong vat liéu d6i chi€u va trong mau thu
cang gan nhau cang tot.

10.2. D6 chum

Phuong phap nay da dugc thi trong mét lién phong thi nghiém vao nam 1998, Bén
mau dit da duge phan tich ¢ tAm phong thi nghiém. Két qua thu duge trong Bang 2
phit hgp véi TCVN 6910-2: 2001 (ISO 5725-2: 1994), P chinh xdc (dé ding va do
chum) cta phuong phdp do va két qua do. Phan 2: Phuong phdp co ban xdc dinh do ldp
lai va dé tdi lap ciia phuong phdp do tiéu chudn.

Bang 2
s l
g/kg ' i
1 1,62 0,05 0,13 0,16 0,46
2 0,46 0,10 0,28 0,21 0,58 _
3 0,25 0,05 0,13 0,10 0,28 -
4 0,28 0,06 0,18 0,13 0,37

1a d6 léch chuén lap lai
r 14 gia tri cua d6 lap lai

Sk la do léch chudn tai lap
R la gia tri cua do tai lap.

awSolt = Tel: +84

10.3. So sanh vdi cac phuong phap khac

Cac miu thit ti lién phong thi nghiém dugc phan tich bing hai phuong phap
khac, huynh quang tia X, XRF va quang phd Plasma cam tng kép, ICP. Phuong
phap ICP dudc thuc hién sau khi chiét bing axit nitric d&c. Két qua thu duge dua ra
trong Bang 3.

Bang 3
MAu thu
Phuong phap 1 2 3 4
Gia tri trung binh ti thu 1,62 0,46 0,25 0,28
___nghiémlién phong | |
_______________________________________________ XRF | .18 | 056 | 027 | 046
ICP 1,52 0,45 0,20 0,32

-8-3845 6684 * www.ThuVienPhapLuat.com



,\ S6 16 - 22 - 02 - 2065
138 CONG BAO S6 17 - 22 - 02 - 2005

Phu luc A
(tham khao)

vi DU VE CAC VAT LIEU BOI CHIEU CHUAN (SRM)

Cac vat lidu d6i chi€u chudn sau déy 1a c6 thé sit dung duge. Danh sach nay chua day
da.
a) Cuc khao sat dia chat US
- GXR - 4 17,7 g luu huynh/kg dat
b) BCR
- CRM 101 1,70 g Iuu huynh/kg dat
¢) P4t tir Vién Khoa hoc va Céng nghé Qudc gia, NIST, USA
- SRM 2710 2,4 g Ivu huynh/kg dat
- SRM 2711 0,420 g luu huynh/kg dat./.

e
Y6373

-8-3845 6684 * www.ThuVienPhapLuat.com
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TIEU CHUAN VIRT NAM

TCVN 6859-3: 2004
ISO 11268-3: 1999

CHAT LUQNG DAT - ANH HUONG CUA CAC CHAT
O NHIEM LEN GIUN DAT -

PHAN 3: HUONG DAN XAC DINH ANH HUONG
TRONG DIEU KIEN THUC DIA

Soil quality - Effects of pollutants on earthworms -
Part 3: Guidance on the determination of effects in field situations

Ldi néi dau
TCVN 6859-3: 2004 hoan toan tuong dudng ISO 11268-3: 1999.

TCVN 6859-3: 2004 do Ban ky thuéat Tiéu chudn TCVN/TC 190 "Chdt lugng dat"
bién soan, Téng cuc Tiéu chuidn Do luong Chét lugng dé nghi, Bo Khoa hoc va Cong
nghé ban hanh.
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TRONG DIEU KIEN THUC DJA

Soil quality - Effects of pollutants on earthworms -
Part 3: Guidance on the determination of effects in field situations
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1. Pham vi 4p dung

Tiéu chudn nay mé ta céc ky thuat xac dinh anh hudng ctia cic chit 1én giun dat
ngoai thuc dia, va cung cép cd s& d€ xac dinh anh hudng cta céc héa chat sit dung hoc
két hgp trong dit.

2. Tiéu chuin vién din

TCVN 5979: 1995 (ISO 10390: 1994), Chit ludng dét - Xac dinh pH.
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TCVN 6642: 2000 (ISO 10694: 1995), Chat lugng dat - Xac dinh ham lugng cachon
hitu cd va cacbon téng s6 sau khi dot khé (phan tich nguyén té).

TCVN 6651: 2000 (ISO 11274: 1998), Chat lugng dat - Xac dinh déc tinh giit nudc -
Phuong phap trong phong thi nghiém.

TCVN 6862: 2001 (ISO 11277: 1998), Chat lugng dat - Xac dinh su phéan b cap hat
trong diat khoang - Phuong phap ray va sa ling.

3. Don vi

Ty 1& sit dung céac chat thi duge tinh bang kilogam trén hecta (kg/ha) hodc lit trén
hecta (V/ha) cua chét st dung. Khi dung ché phiam thi ty 1é st dung duge tinh 1a luong
hoat chéit sit dung.

4. Nguyén tac

So sanh loai va s8 lugng giun dat thu duge tit cac 6 1dy mau da duge xi 1y bing chat
thit nghiém véi ciing loai va s6 lugng giun nhu vay thu dude tit 6 d6i chitng va 6 chuén.
Khoang thoi gian nghién cttu phu thudc vao dic tinh clia chat thit, nhung théng thudng
1a mot ndm. Cac ngay 1dy miu duge chon ndm trong thoi ky hoat dong ctia giun dat.

Viéc 14y méu cung cap s6 ludng giun dat tudng dél va khéng cAn thiét phai dinh ra
moét s8 tuyét doi. Phép thit 1a mét thiét ké ngAu nhién hoan toan véi bn 1an lap lai.iSit
dung phuong phap phéan tich théng ké s& lugng mdi loai thu duge tit méi 14n 18y mau Eé
xac dinh cac anh hudng ctia viée x11 1y.
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Chil thich - Phép thit nay ciing c¢6 thé tao ra ciac miu giun § cac 6 dat da xu ly duing
cho phén tich anh hudng du lugng cta chét thit nghiém khi phu hgp.

5. LAy mau quan thé giun dat
5.1. Khai quat

Vi can phai lay duge s6 lugng 16n mau thit trong khoang thoi gian ngin nhat, cac 3
phudng phap co hoc nhu thu nhit bing tay, rita hoic dii bang sang néi chung 1a qua

vét va. Tuy nhién cac phuong phéap cd hoe nay cho phép 14y duge mau khi giun khong
hoat ddng do thai tiét.

Vi muyc dich ctia phép thit duge mé té ¢ day, chi yéu sit dung cac phuong phép téch
béng formaldehyt (Raw 1959) va phuong phap tach bing dién ho&c phuong phéap
Oktett (Thielemann 1986, Cuendet et al. 1991). Cac phudng phap tach nay chi st dung
duge khi giun @4t hoat dong. DE tang higu qua ctia cac phuong phap nay nén sit dung
két hgp véi phudng phéap thu nhit bing tay (Lee 1985).

Céc mau cé thé duge 14y theo dang phan bé ngiu nhién trén 6 dat thit.
5.2. Phuong phap tach bing formaldehyt

Dung dich formaldehyt (0,2 %) dugc dua vao dong déu véi ty 1é ti 5 1it/0,25 m? dén
10 1it/0,25 m®. Dung dich formaldehyt duge dua vao 6 thit thanh 2 dén 3 phan theo kha
néng ngdm. Thai gian dé formaldehyt tac dong téng cong 1a 30 phiit.
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T4t ca giun ndi trén bé mat dat trong ving 14y mau dude thu nhit lai va cho vao
chit 16ng bao quan (formol 5 % hoac cén 70 %) (xem 8.1). Sau thdai gian tac dong 30
phit, kiém tra ky bé mat dat va 16p co phi bén trén dé thu nhat giun khé nhin thay
(thudng 14 nhiing con con bé va loai giun nhé Aporrectodea rosea).

5.3. Phuong phap tach bang mu tac

Trude khi tich mot ngay, tron 60 g bot mu tac véi 1 lit nude cat. Ngay trude khi su
dung, cho thém 9 lit nudc cat vao dung dich nhii tuong nay va st dung gidéng nhu cach
st dung d6i véi dung dich formaldehyt. Cach tién hanh tiép theo thuc hién giéng nhu
phuong phap tach bing formaldehyt dd mé ta ¢ 5.2.

5.4. Phuong phap tach bing dién

C4m cac dién cuc vao trong dat é géc ctia 6 dat thit, giun dat sé chui 1én trén bé méit
khi dua dong dién vao. Cé nhiéu thiét bi tach bing dién khac nhau, nhiéu diéu kién
van hanh khac nhau (dong dién mét chiéu hoidc dong dién xoay chiéu, d6 sau cim dién
cuc, su phan doan dién cuc, v.v...). Khi stt dung cac thiét bi va cach tién hanh riéng thi
phai bao cao. Khodng thdi gian tac dong téng cong 1a 30 phit. Sau khi tach 30 phuit,
phai kiém tra k§ bé mat d&t dé thu nhit nhiing giun khé nhin thay.

6. Chuén bi thut

6.1. Dia diém thit

6.1.1. Luta chon va mé ta

Phép thit phai duge tién hanh & dia diém tuong tu véi dia diém ma chat thu 86 o,
duge st dung mdt cach thong thudng, hodc & noi ¢6 thé xa tran hodc théao di. Dia “
diém thi phai & noi dat bang va phai cé cung loai ciy tréng va dic tinh dat glongq
nhau trén toan ving.
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DAt déng co va dat trong cay an qua néi chung thich hop cho cac nghién ctiu thuc dia
vdi giun hon la dat trdng vi chiing cung cip quan thé giun dat cao hon. Tuy nhién, néus=
cin c6 thong tin vé Anh hudng ctia dat it cay thi céc 6 dat trdng c6 thé st dung nhung?
mién 1a phai ¢6 it nhat 20 con giun trén mét mét vudng va su da dang vé loai ro rang. E

Mot khu d4t déng cé thit nghiém thich hgp cdn dat mat d6 giun it nhat 1a 100 c4 thé
trén mot mét vudbng. Néu mat d6 quin thé giun thap hon thi phai 14y nhiéu mau thu
hon so véi yéu cdu trong 6.1.3.

Céc 6 dét thyc nghiém phai cung cip mo6t quin thé hdn hgp céc sinh vat song
(Bouché 1977) dai dién chung cho loai méi trudng da chon. Vi du 6 khu d4t noéng
nghiép, cac loai quan trong nhu Lumbricus terrestris va Aporrectodea caliginosa phai
c6 mat do cao vita du (it nhat 10% quén thé) thi 6 dat mdi c6 thé duge 14y lam dai dién.
Cén than dé khong chon céc 6 d4t c6 cac loai khong dién hinh chiém wu thé,

D& thod man cac yéu clu nay, trude khi bit ddu nghién citu phai 14y méu thi tit cac
6 dat sdp téi sé thit nghiém.dé ki€m tra sd by vé sy phéan bd cla cac loai.

Khi chon dia diém thit tranh khéng chon céc loai ¢4t khéc nghiét, nhu dat cat, dat
sét va dat ddm lay.

M6 ta dia diém thit phai bao gom cac théng tin hoa - 1y va sinh hoc sau:
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- phau dién dat; )

- su phéan b ¢d hat (TCVN 6862: 2001 (ISO 11277: 1998));

- ham lugng cacbon hitu cg (TCVN 6642: 2000 (ISO 10694: 1995)):

- gia tri pH (TCVN 5979: 1995 (ISO 10390: 1994));

- stic chita 4m dong rudng (trong ting A);

- mo ta vé thuc vat.

Xac dinh cic dac tinh nay phai sit dung cac phuong phap tiéu chuin.

Cac phép do vi khi hau (nhiét do dat va khong khi, 49 &m clia dat, ludng mua, thoi
gian ning) rit quan trong déi véi giai doan st dung héa chit, nhiét d¢ va lugng mua
phai duge ghi chép trong ca nam.

Phai nédm r6 ly lich cha dia diém thu (nhu viée st dung thude bao vé thyc vat, phan
khoang, bun thai, v.v...).

Chat thich - Khi thl v6i mot héa chat cu thé, dia diém thi phai khong duge tiép xic
v0i héa chat tudng tu trong ba ndm cudi.

6.1.2. Duy tri hién truong thu

Khu vuc dat dong 6 phai duge che pht thudng xuyén (tu hai dén sau lan mét nﬁm)
dé giit cho 1dp cd thap. Viée che phu phai tién hanh trude khi sit dung chat thi mét dén
hai tudn dé chéc chén ring ¢6 & trén bé mét dong vai tro nhu 1a nguén thic #n cho giun
s& tiép xuc vdi cac chat thir. Chi dé lai trén hién truong 14n phu cusi cing trude khi sit
dung chét thi mién sao khéng tao thanh mét tham cd bén, dinh lién. Trong trudng hgp

phi lau hon mét ndm, 16p phi phai dé lai trén dong diung lam nguén thic &n cho mot
s0 loai giun dat.

Néu phép thit tién hanh trén dat trong, phéai st dung ky thudt canh tac théng
thudng. Tuy nhién, d&t nay phai khong xi 1y trong qua trinh thit cang lau cang tét.
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Khéng sl dung thude bao vé thyc vat ¢ khu vyc thit, nhung néu khéng tranh dugc
thi phai chon héa chdt khéng c6 dée cho giun dét. S dung héa chét tuong tu cho céc 6
d6i ching. Véi myc dich lam sang to két qua thl nghiém, phai luu ¥ rdng ngay ca khi
héa chat nay khéng cé anh hudng dén giun dat thi sy tudng tac gida du luong héa chat
khong dgc hai véi chat thi van c6 thé xay ra.

Trong trudng hop riéng, viée tudi wét nhan tao hién trudng thu c6é thé c6 ich vi giun
dédt chi hoat déng va phat trién trén bé mat khi dat c6 mot do Am thich hop. Viée tudi
udt sau khi sit dung chét thi c6 thé ting su ti€p xudc tryc tiép clia giun véi héa chit
th. Viée tuéi néi ¢ day phu thude vao didu kién clla viing thd va vi thé khéng thé
khang dinh 1 Iic nao ciing phai tudi nuée. Tudi mot dén hai tudn trude khi 18y mau sé
thuan tién hodc tham chi can thiét cho vidc lay mau, vi diéu nay phu thudc vao hoat
dong cua giun.

6.1.3. Thiét ké thuc nghiém



S6'16 - 22 - 02 - 2005 )
S6'17 -22 - 02 - 2006 CONG BAO 143

Phép thit phai dugc thiét ké theo 6 ngiu nhién. Tir s ngay 14y mau da lap k& hoach
sé xac dinh dién tich bé méat cua 6 dat thi.

Tuy nhién, cac 6 dat (= cac 1ip lai) phai c6 dién tich it nhat 1a 100 m? (10 m x 10 m).
Cac mau thit duge 14y duy nhat tit khu vyc trung tdm cla 6 dat sao cho xung quanh
khu viyc 1dy mau c6 mot dai dat rong tit 1 m dén 2 m ciing dude x 1y (xem Hinh 1),

Chi dan
1. Khu vuc 1ay mau
2. Dai Dat bao xung quanh

Hinh 1. So dé cta 6 dat thi nghiém

o=y

Cac mau ldy cung mét ngay phai cach nhau it nhat 2 m, va cac khu vuc da lay méau
khong duge dung dé 14y méu cho cac ngay 14y mau tiép sau do.

S6 lugng yéu cau miu thit ngdu nhién phu thude vao mat dé va su phan bs quan thé
giun trén toan by viing thit (Daniel & Bieri 1988).

Véi méi phuong an thit khac nhau (d6i chitng, chat d6i chiéu, chit thi), phai lam it
nhat bén lan 14p lai, va méi 1an lap lai 14y bén mau thit ngAu nhién (nghia 1a c6 16 mau
thit riéng 1é cho mdi phuong an th).

Déi véi dét dong co, dién tich 1y mAu thich hop la 0,25 m? cho mét mau riéng biét.
Nén st dung mét chup bao vé bang kim loai hoéc bing nhua ¢é dudng kinh 56 cm va
chiéu cao tit 10 cm dén 15 cm dé tranh gi6. D&i véi khu dét tréng, do mat d quan thé
giun thap hoac sy phdn bé khéng déng déu cia ching, phai ting dién tich 14y mau lén
dén 1 m?

Dai véi dat dong co, thuc vat ¢ khu vuc 1y miu phai dude cit caAn than trude khi lay
mAau dé cé thé nhin thay va thu nhit duge tit ca giun néi trén bé miit.

Phéi can than dé clia hang ciia giun khéng bi bit lai, va vi thé nguoi thu nhit giun
phai tranh khéng dam 1én khu vuc 14y miu.

6.2. Kiém tra tinh hiéu qud ctia phiong phadp tdach

Hiéu qua cia phuong phap tach da chon phai duge kiém tra ngay tit ddu giai doan
1ay mé&u. Sau khi 1dy mau, dao ddt 6 bén dudi khu vuc 14y mau dén d6 sau tir 30 cm dén
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50 cm (phu thudc vao sut phan bé giun trong cac ting dat khac nhau) va dé 1én trén mot
tAm nhua hoic cho vao trong hop. Sau d6 lam v3 dat cdn than bang tay va tim giun.
Giai doan tam nghi hodc khong hoat dong cua giun phai dugc ghi lai. Phuodng phap
tach lua chon phai thu dugdc it nhat 1a 60 % lugng giun dit thu nhit theo cach mé ta ¢
trén. Phai tién hanh dao it nhat d ba viing mau thi trude khi 14y mAiu chinh thic.

Khi 14y mau tién hanh trong nhiéu ngay, cic kiém tra tinh hiéu qua trén cac méiu
thit ngiu nhién phai dugdc thuc hién theo cac khoang thoi gian thich hgp dé tranh
nhiing thay déi ctia thoi tiét hodc dat bi kho.

7. Cach tién hanh

7.1. St dung chat thu

Phai mé ta diy da vé chit thi va chat déi chiéu trong bao cao thu nghiém va cac
tinh chét 1y héa néu né gidp ich cho viée 1am sang to cac két qua thit nghiém.

Khi cac hda chat duge du tinh dung cho dat (vi du cic hoa chat ndng nghiép), ty 1é su
dung, céng thiic va cach st dung phai do nha cung cidp quy dinh va phai tuan theo.
Trong trudng hodp nhu vay, thiét bi stt dung trong thit nghiém phai gidng cac thiét bi su
dung trong thuc t& (vi du khi thii véi thude bao vé thuc vat, phai sit dung thiét bi bom
néng nghiép thich hgp da duge thiét k& dé phan chia cac thé tich déu nhau theo cﬁng
mét cach). T4t ca cac thiét bi phai duge diéu chinh trude khi st dung dé phan chia hoa
chit & toc d6 bing tée d6 cuc dai dung dude trong thuc té.

Chu thich - D81 véi cac thudce bao vé thuc vat dung véi nude, ty 1€ nude st dung trén
dat trong tir 200 lit/ha dén 300 lit/ha. Doi véi dat dong cd 1a tit 400 lit/ha dén 800 lit/ha :
dé do thAm uét dude dAm bao. Néu sit dung chat thit theo giai doan thi viéc st dung
nay phai tién hanh d cac khoang thdi gian tuong (ing véi cach tién hanh thong thudng.

Trong qua trinh nghién citu néu c6 anh hudng cia sy ¢d tran hodc ngdm hoéa chat thi
viée ing dung phai thuc hién cang gan véi hoan canh thuc t& cang tdt, nhung viéc 14y
mau van theo quy dinh (vi du viéc phan b6 chiin cac 6 dat). ¢ cac nude 6n déi, giun dat
hoat d6ng nhiéu nhit vao mua xuin va mua thu, vi vy nén bat dau tién hanh thu
nghiém vao mua xuén.

Khi thi véi thude diét ¢d, thi tat ca thuc vat d 6 dat bi chét. Vi diéu nay c6 anh hudng
dén quin thé giun d4it & dia diém thi cho nén céc thit nghiém nay t6t nhét nén tién
hanh & cac viing d4t ¢6 it ciy. D4t ddng cb vita méi cay dé gieo hat sau dé ciing c6 thé
st dung.

7.2. Ngay lay mau

Sau khi st dung chat thi, tién hanh it nhat ba lan 14y mau va phai ¢ trong thai ky
hoat déng ctuia giun:

Lan 1ay mau dau tién: khoang 1 thang sau khi st dung chat thu;

* www. ThuVienPhapLuat.com
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Lan 18y miu thi hai: khodng 4 dén 6 thér;g sau khi st dung chét thu;

Lan lay mau thi ba: khoang 12 thang sau khi sit dung chat thi.

Khoéang thoi gian thit phu thude vao tinh chat cta héa chat thit. Néu can thist 18y
thém mau thi phai tién hanh d khoang thdi gian mia nim mét trong thai ky hoat dong
cua giun dat.

7.3. Chat doi chiéu

Cén thiét thit nghiém dong thai véi chat doi chiéu (chat chuén doc) dé co thong tin vé
anh hudng cta chit thi trong cac didu kién cua dia diém thuc nghiém cu thé.

Hoat chit Benomyl va Carbendazim déc vdi giun 12 phu hogp vl muc dich nay
(Niklas & Kennel 1978, Edwards & Brown 1982, Heimbach 1990). Ty 1é st dung cac £
hoat chat tit 2 kg dén 4 kg trén hecta dude coi 12 phut hgp dé thu dude cac anh hufing%
mong muén (gidm mat dd tit 40% dén 80 %). Do cac anh hudng nay 6 thé phu thude =
vao ché pham lua chon nén c¢én tién hanh cac phép thi so bd hoic st dung nhiéu ty léé
su dung khac nhau.

8. Danh gia phép thu

8.1. Phéan loai cac loai giun dat :

Phan loai cic loai giun cdn ci vao cac tai liéu thich hgp (Graff 1953, Sims & Gerard
1985), va su dung céac danh phap cua Easton (1983).

Giun d4t sau khi thu nhét dude ¢8 dinh trong dung dich formadehyt 5 % va htu giit =
cho dén khi dua ra phan loai. Cén 70 % ciing c6 thé duge st dung lam dung dich c6 =
dinh va bao quan. Tuy nhién, ¢én cé bat 1gi 1a tiy trang giun nén giy khé khin cho vi{éc*,,H

—8—3845 6684 = infw.ThuWe
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phéin loai giun. Viéc phan loai giun dit séng cé thé tién hanh ngay ngoai thuc dia%

nhung doi hoi ngudi phan loai phai ¢6 k¥ nang phan loai cac loai.

aw

Tinh riéng s6 lugng giun trudng thanh va con non ciia mét loai. Péi véi nhiing con
giun non khé phéan biét, thi viéc phan loai ching sé& dua vao su khéac biét gida
Tanylobes va Epilobes.

Chi thich - DE thuan lgi cho viéc phan biét giun dit non thi su khac biét gita
Epilobous (méi sau) va Tanylobous (méi trudc) 1a rat cAn thist va quan trong. Phan
quanh miéng & dét ddu tién ma bao quanh miéng, lung mang mét thiy huéng vé phia
trude goi 1la méi. Khi giun khéng hoat déng, né déng vai tro nhu 1a mot cai nap va bit
kin xoang miéng hodc khoang ma, nhung khi khac ndé déng vai tré nhu 1a co quan xic
giac va thy quan cam giac héa hoc. O Lumbricus spp., moi ¢6 thém chic nang dung dé
14y cd va 1a cay vao trong hang. Mai c6 thé tiép tuc vé phia sau vdi phin quanh miéng
(Zygolobous), c6 mot dudng phan cach don gian (Prolobous), ¢6 mdt méu 161 ngin dang
lugi vé phia sau (Epilobous) hay c6 mau 161 dang ludi kéo dai vé phia sau dén gian dot
dau tién va phan chia phan quanh miéng & phia lung (Tanylobous).
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8.2. Can

Trude khi cin, giun dit da c6 dinh duge dit vao gidy loc dé loai bd nhitng dich wét bao
quanh cd thé. Khéi lugng ctia giun dude tinh cho loai va mic df trudng thanh cia giun.

9. Tinh toan va biéu thi két qua

Xac dinh s6 giun trudng thanh va giun con non va khéi lugng ctia ching dé1 vdi méi
loai giun thu duge trong méi 1an 14y mau. Stt dung phudng phéap thong ké thich hop dé
so sdnh méu da xu ly va déi ching. Phép thit thong ké va suy luan phu thudc vao viée
cac gia tri 1ap lai c6 dude phan bé chuén va cé dong nhat theo su bién thién cla ching
khong.

Dé kiém tra su phan bo chudn va su bién thién dong nhét, st dung tuong dng cac
phuong phap cua Kolmogoroff-Smirnov va ctua Bartlett. Véi cac sd lieu phéan bd chuén £
va déng nhat, cac phép thi ¢ bdi cé thé thuc hién duge nhu phép thit ctia Dunnett hoéc*-'
cia William (o = 0,05, m6t phia). Mat khéc, phép thit U bdi c6 thé tién hanh, nhu phep =
thi U Bonferroni phu hgp v61 Holm (1979). Néu chi ¢6 mét cach xu ly dude tién hanhna
va diéu kién tién quyét (su phan bd chudn, su déng nhit) cia quy trinh thi théng sﬁ%
dugc dap ung, st dung quy trinh thi ¢ Student, hodc khéng thi quy trinh cua phép thu=
U Mann-Whitney.

Chi thich - Phai luu ¥ rang khi stt dung cac phuong phap tach dua theo tinh hﬂat«r
dong cua giun thi c6 thé mot vai loai xuat hién qua nhiéu hodc qua it so véi muc ﬁialw
dién. Vi du khi sit dung phu’dng phap tach bang dién thi cAc giun dat trudng thanh f:uaoo
loai Lumbricus terrestris nim sau ¢ dudi dat sé khéng xuat hién (Cuendet et al. 1991).2
Tudng tu vdi loai giun ndi sinh nhd hon § trong dat, ¢é thé bi chét khi st dung phuong™
phap tach bing formol va do d6 & dusi miic dai dién (Raw 1959).

10. Bao cao thi nghiém

Bao c4o thit nghiém phai bao gom céac théng tin sau:
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a) vién din tiéu chuin nay;
b) két qua, mo ta nhu trong diéu 9;

¢) md ta cu thé vé chat thit va théng tin vé tinh chat héa hoc, 1y hoe dé gidp hiéu rd
két qua thu;

d) tinh chat cia dia diém thit (xem 6.1.1);
e) diéu kién thai tiét trong qua trinh thi;

f) mé ta cu thé vé thiét k& phép thit va kiém soat dia diém thit (kich thude cia cac 6
dat thi, s6 mau lip lai, s6 mau thi);

g) phuong phéap tach sit dung dé 18y mau;

h) toan bd s6 Iugng va khéi lugng téng cong ctia giun thu duge trong tit ca cic ngay
14y méu;

i) bang ghi chép phan triim thay déi trén mét 6 thi, xi 1y va ngay thi so sanh véi doi
ching;
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j) toan b s6 ludng va khoi lugng cia moi loai trong tit ca cac ngay 1y mau;

k) bang ghi chép s6 Iugng va khéi lugng trén moéi miu va ngay 1Ay miu ciia mdi loai;

1) d6 thi biéu dién sy thay doi vé sé lugng va khéi lugng cho méi loai riéng biét trong
qua trinh thu;

m) két qua thu duge bing cac chit déi chiu riéng;

n) nhiing thao tic khong quy dinh trong tiéu chuin nay va bat ky su ¢6 nao c6 anh
hudng dén két qua thii.
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