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QUY CHUẨN KỸ THUẬT QUỐC GIA 

GIÁ TRỊ GIỚI HẠN TIẾP XÚC CHO PHÉP CỦA 70 YẾU TỐ HÓA HỌC TẠI NƠI LÀM VIỆC

National Technical Regulation on Permissible Exposure 
Limit Value of 70 Chemicals at the Workplace

I. QUY ĐỊNH CHUNG

1. Phạm vi điều chỉnh

Quy chuẩn này quy định giá trị giới hạn tiếp xúc cho phép 70 yếu tố hóa học trong không khí nơi làm việc, bao gồm: Acrolein; Acrylamit; Acrylonitril; Amyl axetat; Anhydrit phtalic; Antimon; ANTU; Atphan; Axeton xyanohydrin; Axetonitril; Acid formic; Acid methacrylic; Acid nitric; Acid phosphoric; Acid picric; Acid trichloacetic; Azinpho methyl; Bạc và các hợp chất; Benomyl; Benzidin; Benzoyl peroxide; Benzyl chlorua; Beryli và các hợp chất; Brom; 1,3-butadien; Butylaxetat; Butylacrylat; Carbonfuran; Calci cacbonat; Calci hydroxide; Calci oxide; Calci silicat; Calci sulfat dihydrat; Calci cyanamid; Caprolactam (khói); Captan; Carbaryl; Catechol; Chì tetraethyl; Chì và các hợp chất; Chloraxetaldehyt; Chlor dioxide; Chloraxetophenon; Chlorbenzen; Chlorpren; Cresol; Crotonaldehyt; Cumen; Dầu khoáng (sương mù); Dầu mỏ (napthas); Dầu thông; Dầu thực vật (dạng sương); Dung môi stoddard; Đá talc, hoạt thạch (bụi hô hấp); Đá talc, hoạt thạch (chứa ít hơn 1% quartz); Demeton; Diazinon; Diboran; Dibutyl phthalat; 1,1-Dichlor ethan; 1,1-Dichlor ethylen; Dichlorvos; Dicrotophos; Dimethylamin; Dimethylformamide; 1,1-Dimethylhydrazin; Dimethyl sulfat; Đinitrotoluen (DNT); Dinitrobenzen.
2. Đối tượng áp dụng

Quy chuẩn này áp dụng cho các cơ quan quản lý nhà nước về môi trường lao động; các cơ quan, tổ chức thực hiện quan trắc môi trường lao động; các tổ chức, cá nhân có các hoạt động phát sinh các hóa chất trong không khí nơi làm việc. 
3. Giải thích từ ngữ

Trong quy chuẩn này các từ ngữ dưới đây được hiểu như sau: 

(Tên của các hóa chất được viết theo quy định của TCVN 5529: 2010 Thuật ngữ hóa học - Nguyên tắc cơ bản và TCVN 5530: 2010 Thuật ngữ hóa học - Danh pháp các nguyên tố và hợp chất hóa học).
3.1. Acrolein: Là chất lỏng không màu, dễ cháy và có mùi hôi thối. Công thức hóa học: CH2CHCHO. Danh pháp theo IUPAC là 2-propenal. Tên khác: acraldehyde; acrylic aldehyde; allyl aldehyde; ethylene aldehyde; acrylaldehyde.
3.2. Acrylamit: Là chất rắn tinh thể trắng, không mùi, tan trong nước. Công thức hóa học: CH2CHCONH2. Danh pháp theo IUPAC là 2-propenamide. Tên khác: acrylamide monomer; propenamide.
3.3. Acrylonitril: Là chất lỏng, không màu hoặc màu vàng, dễ bay hơi, có mùi hăng. Công thức hóa học: CH2CHCN. Danh pháp theo IUPAC là 2-propenenitrilve. Tên khác: acrylnonitrile monomer; AN; cyanoethylene; propenenitrilve; VCN.

3.4. Amyl axetat: Là hợp chất hữu cơ dạng lỏng, có mùi chuối và táo tây. Công thức hóa học: CH3COOC5H11. Danh pháp theo IUPAC là pentyl etanoat. Tên khác: acetic acid n-amyl ester; acetic acid pentyl ester; n-amyl acetat; amyl ethanoat; Dầu táo.

3.5. Anhydrit phtalic: Là hợp chất hữu cơ ở dạng rắn, không màu. Công thức hóa học: C8H4O3. Danh pháp theo IUPAC là 2-benzofuran-1,3-dione. Tên khác: isobenzofuran-1,3-dione.

3.6. Antimon: Là một á kim, ở dạng nguyên tố là chất rắn kết tinh dễ nóng chảy, cứng, màu trắng bạc, có tính dẫn điện và dẫn nhiệt kém, bay hơi ở nhiệt độ thấp. Công thức hóa học: Sb. Danh pháp theo IUPAC là antimony. Tên khác: antimony metal; antimony power; stibium.

3.7. ANTU: Là hợp chất hữu cơ dạng bột tinh thể, màu trắng hoặc xám, không mùi. Công thức hóa học: C10H7NHC(NH2)S. Danh pháp theo IUPAC là naphthalen-1-ylthiourea. Tên khác: 1- (1-naphthyl)-2-thiourea; ANTU; dirax; 1-naphthylthiourea; anturat; rattrack; smeesana; alrato; alpha-naphthylthiourea; 1-naphthyl thiourea.

3.8. Atphan: hỗn hợp của các hidrocacbon nặng có thành phần phức tạp và một số chất vô cơ, cacbon tự do, vv. Có màu nâu đen, giống nhựa, không thấm nước. Khi đun nóng, bị mềm ra rồi chảy lỏng. Cho đến nay, thành phần và cấu trúc của atphan vẫn chưa được xác định chính xác và đầy đủ. Hỗn hợp atphan trộn với cát, sỏi và đá dăm được dùng để lát mặt đường (vì thế atphan còn được gọi là nhựa đường)
Tên khác: asphaltum; bitumen; petroleum asphalt; petroleum bitumen; road asphalt; roofing asphalt; nhựa đường.

3.9. Axeton xyanohydrin: Là hợp chất hữu cơ dạng lỏng, không màu, mùi hạnh nhân. Công thức hóa học: [CH3C(OH)CNCH3]. Danh pháp theo IUPAC là 2-hydroxy-2-methylpropanenitrile. Tên khác: cyanohydrin-2-propanone; α-hydroxyisobutyronitrile; 2-hydroxy-2-methyl-propionitril
3.10. Axetonitril: Là hợp chất hữu cơ dạng lỏng, không màu, mùi thơm. Công thức hóa học: CH3CN. Danh pháp theo IUPAC là acetonitrile. Tên khác: cyanomethane; ethyl nitrile; methanecarbonitrile; methyl cyanide; MeCN.

3.11. Acid formic: Là hợp chất lỏng không màu, có mùi và là axit yếu. Công thức hóa học: HCOOH. Danh pháp theo IUPAC là formic acid. Tên khác: carbonous acid; formylic acid; hydrogen carboxylic acid; hydroxy(oxo)methane; metacarbonoic acid; oxocarbinic acid; oxomethanol.
3.12. Acid Methacrylic: Là hợp chất hữu cơ dạng lỏng nhớt, không màu, có mùi khó chịu. Nó hòa tan trong nước ấm và có thể trộn với hầu hết các dung môi hữu cơ. Công thức hóa học: C4H6O2. Danh pháp theo IUPAC là 2-methylprop-2-enoic acid. Tên khác: methacrylic acid; 2-methyl-2-propenoic acid; α-methacrylic acid; 2-methylacrylic acid; 2-methylpropenoic acid.

3.13. Acid nitric: Là hợp chất vô cơ lỏng, không màu, bốc khói mạnh trong không khí ẩm. Công thức hóa học: HNO3. Danh pháp theo IUPAC là nitric acid. Tên khác: aqua fortis; spirit of niter; eau forte; hydrogen nitrate; acidum nitricum.

3.14. Acid phosphoric: Là chất rắn tinh thể, không màu, tan trong etanol, nước với bất kỳ tỷ lệ nào. Công thức hóa học: H3PO4. Danh pháp theo IUPAC là phosphoric acid (axit phosphoric); trihydroxidooxidophosphorus. Tên khác: orthophosphoric acid (axit orthophosphoric); trihydroxylphosphine oxide.
3.15. Acid picric:  Tồn tại ở dạng tinh thể màu vàng, vị đắng và là một trong những hợp chất có tính axit mạnh nhất của phenol. Như các hợp chất chứa nhiều nitrat khác (TNT), acid picric là một chất nổ.  Công thức hóa học là C6H2(NO2)3OH). Danh pháp theo UIPAC 2,4,6-Trinitrophenol. Tên khác: acid Carbasetic; Phenoltrinitrateacid; Picronitric; Trinitrophenol; 2,4,6-Trinitro-1-phenol; 2-Hydroxy-1,3,5-trinitrobenzene; TNP; Melinite.
3.16. Acid trichloacetic: tồn tại ở thể rắn, màu trắng và có mùi hắc. Công thức hóa học: C2HCl3O2. Danh pháp theo UIPAC: acid trichloroacetic.
3.17. Azinpho metyl: là hợp chất tồn tại ở dạng tinh thể, màu cam đậm, là một loại thuốc trừ sâu diệt côn trùng. Công thức hóa học: [C10H12O3 PS2N3]. Danh pháp theo IUPAC: O,O-Dimethyl S-[(4-oxo-1,2,3-benzotriazin-3(4H)-yl)methyl] phosphorodithioate. Tên khác: Guthion, azinphosmethyl, azinphos.
3.18. Bạc và các hợp chất [Ag]: Là một kim loại chuyển tiếp màu trắng, mềm, nó có tính dẫn điện cao nhất trong bất kỳ nguyên tố nào và có độ dẫn nhiệt cao nhất trong tất cả kim loại. Công thức hóa học: Ag. Danh pháp theo IUPAC là Bạc. 

Hợp chất bạc thường nhạy sáng, ổn định trong không khí và nước, ngoại trừ dễ bị xỉn màu khi tiếp xúc với lưu huỳnh. Nhiều muối bạc hòa tan trong nước như bạc nitrat (AgNO3). Trong môi trường tự nhiên, bạc chủ yếu xuất hiện ở dạng sunfua (Ag2S) hoặc là liên kết với các sunfua kim loại khác, đặc biệt là những chì, đồng, sắt và vàng, về cơ bản là không hòa tan (ATSDR, 1990).
3.19. Benomyl [C14H18N4O3]: tồn tại ở dạng tinh thể, màu trắng, là một loại thuốc diệt nấm. Công thức hóa học: C14H18N4O3. Danh pháp theo UIPAC: 1-(Butylcarbamoyl)-1H-1,3-benzimidazol-2-yl methylcarbamate.
3.20. Benzidin: là hợp chất tồn tại ở dạng bột kết tinh màu vàng xám, xám đỏ hoặc trắng. Công thức hóa học: [NH2C6H4C6H4NH2]. Danh pháp theo UIPAC: 1,1′-Biphenyl]-4,4′-diamine. Tên gọi khác: Benzidine, di-phenylamine, diphenylamine, 4,4'-bianiline, 4,4'-biphenyldiamine, 1,1'-biphenyl-4,4'-diamine, 4,4'-diaminobiphenyl, p-diaminodiphenyl, p-benzidine.
3.21. Benzoyl peroxide: là hợp chất tồn tại dạng hạt màu trắng, có mùi thoang thoảng của benzaldehyde, hòa tan kém trong nước nhưng hòa tan trong acetone. Công thức hóa học: (C6H5CO)2O2. Danh pháp theo UIPAC: benzoic peroxyanhydride. Tên gọi khác: benzoperoxide, dibenzoyl peroxide (DBPO).
3.22. Benzyl chlorua: là hợp chất tồn tại ở dạng lỏng, không màu. Công thức hóa học: [C6H5CH2 Cl]. Danh pháp theo UIPAC: (Chloromethyl)benzene. Tên gọi khác: α-Chlorotoluene; Benzyl chloride.
3.23. Beryli và các hợp chất: là một nguyên tố kim loại kiềm thổ, màu xám, bền, nhẹ và giòn. Công thức hóa học: Be.

Beryli cũng có trong nhiều hợp chất khác nhau như beryli florua, chlorua beryli, beryli sunfat, oxide bery và photphat beryli.

3.24. Brom: là chất lỏng màu nâu đỏ bốc khói ở nhiệt độ phòng, bay hơi dễ dàng tạo thành hơi có màu tương tự. Là nguyên tố hóa học, kí hiệu là Br, công thức hóa học là Br2.
3.25. 1,3-Butadien: là hợp chất hữu cơ, tồn tại ở thể khí, không màu, dễ ngưng tu thành dạng lỏng. Công thức hóa học: CH2CHCHCH2. Danh pháp theo UIPAC: Buta-1,3-diene. Tên gọi khác: Biethylene; Erythrene; Divinyl; Vinylethylene; Bivinyl; Butadiene.

3.26. n-Butyl acetat: là hợp chất tồn tại ở dạng bột kết tinh màu vàng xám, xám đỏ hoặc trắng. Công thức hóa học: [CH3 COO[CH2]3 CH3]. Danh pháp theo UIPAC: 1,1′-Biphenyl]-4,4′-diamine. Tên gọi khác: Benzidine, di-phenylamine, diphenylamine, 4,4'-bianiline, 4,4'-biphenyldiamine, 1,1'-biphenyl-4,4'-diamine, 4,4'-diaminobiphenyl, p-diaminodiphenyl, p-benzidine.

3.27. Butyl acrylat: là hợp chất hữu cơ tồn tại ở dạng lỏng, không màu. Công thức hóa học: CH2=CHCOOC4H9. Danh pháp theo UIPAC: Butyl prop-2-enoate. Tên gọi khác: butyl ester của acrylic acid; butyl-2-propenoate.
3.28. Carbonfuran: Là hợp chất rắn kết tinh, không mùi, màu trắng hoặc hơi xám. Công thức hóa học: C12H15NO3. Danh pháp theo IUPAC là 2,2-Dimethyl-2,3-dihydro-1-benzofuran-7-yl methylcarbamate. Tên khác: Furadan, curater, furacarb.

3.29. Calci carbonat: Bột màu trắng, không mùi, dạng tinh thể không có màu. Công thức hóa học: CaCO3. Danh pháp theo IUPAC là Calcium carbonate. Tên khác: Calci carbonat, calcite, aragonite, chalk, Lime (material), Limestone, marble, oyster, pearl, whiting, atomite.
3.30. Calci hydroxide: Là bột màu trắng hoặc trắng xám, không mùi, dạng tinh thể không có màu. Công thức hóa học: Ca(OH)2. Danh pháp theo IUPAC là calcium hydroxide. Tên khác: Slaked lime, milk of lime, calcium(II) hydroxide, pickling lime, hydrated lime, portlandite, calcium hydrate, calcium dihydroxide.

3.31. Calci oxide: Tại nhiệt độ thường nó là chất rắn kết tinh màu trắng, không mùi. Công thức hóa học: CaO. Danh pháp theo IUPAC là calcium oxide. Tên khác: Quicklime, burnt lime, unslaked lime, pebble lime, calcia.
3.32. Calci silicat: Tại nhiệt độ thường nó là chất rắn kết tinh màu trắng, không mùi. Công thức hóa học: CaSiO3. Danh pháp theo IUPAC là calcium silicate. Tên khác: Dicalcium silicate, calcium orthosilicate, belite, calcium monosilicate, calcium hydrosilicate, calcium metasilicate, calcium orthosilicate, grammite, micro-cell, silene, silicic acid calcium salt.
3.33. Calci sulfat dihydrat: Chất rắn kết tinh màu trắng hoặc gần trắng, không có mùi. Công thức hóa học: CaSO4.2H2O. Danh pháp theo IUPAC là calcium(II) sulfate dihydrate. Tên khác: Gypsum, gypsum stone, hydrated calcium sulfate, mineral white.

3.34. Calci cyanamid: Chất rắn ở dạng bột hoặc tinh thể không màu, thường có màu xám hoặc đen khi bị lẫn tạp chất, không có mùi. Công thức hóa học: CaCN2. Danh pháp theo IUPAC là calcium cyanamide. Tên khác: Calcium carbimide, cyanamide, cyanamide calcium salt, lime nitrogen, nitrogen lime, nitrolime.
3.35. Caprolactam: Dạng bột trong suốt hoặc màu trắng sữa, có mùi khó chịu. Công thức hóa học: C6H11NO. Danh pháp theo IUPAC là azepan-2-one. Tên khác: 1-Aza-2-cycloheptanone, 2-Azacycloheptanone, ε-Caprolactam, capron PK4, cyclohexanone iso-oxime, Extrom 6N, hexahydro-2-azepinone, hexahydro-2H-azepin-2-one, hexanolactam, hexano-6-lactam, aminocaproic lactam.
3.36. Caprolactam (khói): Dạng bột trong suốt hoặc màu trắng sữa, có mùi khó chịu. Công thức hóa học: C6H11NO. Danh pháp theo IUPAC là azepan-2-one. Tên khác: 1-Aza-2-cycloheptanone, 2-Azacycloheptanone, ε-Caprolactam, capron PK4, cyclohexanone iso-oxime, Extrom 6N, hexahydro-2-azepinone, hexahydro-2H-azepin-2-one, hexanolactam, hexano-6-lactam, aminocaproic lactam.

3.37. Captan: Là hợp chất rắn, dễ cháy, có màu trắng. Công thức hóa học: C9H8Cl3NO2S. Danh pháp theo IUPAC là 2-(trichloromethylsulfanyl)-3a,4,7,7a-tetrahydroisoindole-1,3-dione. Tên khác: Captane; n-Trichloromethylmercapto-4-cyclohexene-1, 2-dicarboximide.

3.38. Carbaryl: Là hợp chất rắn kết tinh màu trắng, không mùi, ít tan trong nước. Công thức hóa học: C12H11NO2. Danh pháp theo IUPAC là naphthalen-1-yl methylcarbamate. Tên khác: Sevin, α-Naphthyl n-methylcarbamate, 1-Naphthyl methylcarbamate.

3.39. Catechol: Dạng tinh thể trắng hoặc không màu, bị chuyển thành màu nâu dưới tác động của không khí và ánh sáng, có mùi phenol nhẹ. Công thức hóa học: C6H6O2. Danh pháp theo IUPAC là benzene-1,2-diol. Tên khác: Pyrocatechol, 1,2-Benzenediol, 2-Hydroxyphenol, 1,2-Dihydroxybenzene, o-Benzenediol, o-Dihydroxybenzene.

3.40. Chì tetraethyl: Là chất lỏng không màu, có mùi ngọt dễ chịu. Công thức hóa học: [Pb(C2H5)4]. Danh pháp theo IUPAC là tetraethylplumbane. Tên khác: Lead tetraethyl, tetraethyl lead, tetra-ethyl lead.

3.41. Chì và các hợp chất: Là chất dạng bột hoặc cục, mềm, có màu xám, không mùi. Công thức hóa học: Pb. Danh pháp theo IUPAC là Lead. Tên khác: Lead metal, lead element, lead flake, plumbumlead.

3.42. Chloraxetaldehyt: Là hợp chất hữu cơ ở dạng lỏng, không màu, vị cay gắt và có công thức hóa học: ClCH2CHO. Danh pháp theo IUPAC là: Chloroacetaldehyde. Tên khác: 2-Chloroacetaldehyde, 2-Chloroethanal.
3.43. Chlor dioxide: là một hợp chất vô cơ, tồn tại dưới dạng chất lỏng màu vàng có công thức hóa học ClO2,. Danh pháp theo IUPAC là: Chlorine dioxide. Tên khác:Chlorine oxide, Chlorine peroxide.
3.44. Chloraxetophenon: Ở điều kiện thường là tinh thể màu trắng, không tan trong nước có công thức hóa học C6H5COCH2Cl. Danh pháp theo IUPAC là: 2-Chloro-1-phenylethan-1-one. Tên gọi khác: 2-Chloro-1-phenylethanone, α-Chloroacetophenone, 2-Chloroacetophenone, Chloromethyl phenyl ketone, Phenyl chloromethyl ketone.
3.45. Chlorbenzen: Là dung môi thơm với công thức C6H5Cl. Danh pháp theo IUPAC là: Chlorobenzene. Tên gọi khác: benzene chloride, monochlorobenzene, Phenyl chloride, Chlorobenzol.
3.46. Chlorpren: Là chất lỏng không màu có công thức C4H5Cl. Danh pháp theo IUPAC là: Chloroprene. Tên gọi khác: 2-Chlorobuta-1,3-diene, 2-Chloro-1,3-butadiene.
3.47. Cresol: Là một nhóm các chất hữu cơ thơm có công thức C7H8O. Danh pháp theo IUPAC là: Cresol. Tên gọi khác: Sesone.
3.48. Crotonaldehyt: Là một nhóm các chất hữu cơ thơm có công thức C4H6O. Danh pháp theo IUPAC là: Crotonaldehyde. Tên gọi khác: 2-Butenal, β-Methyl acrolein, Propylene aldehyde.
3.49. Cumen: Là tên thay thế của isopropylcumene, là một hydrocarbon gồm một nhân thơm và một nhóm thế propyl. Nó là thành phần của dầu mỏ và nhiên liệu tinh chế có công thức C6H5CH(CCH3)2. Danh pháp theo IUPAC là: Cumene. Tên gọi khác: Cumol, Isopropyl cumene, 2-Phenyl propane.
3.50. Dầu khoáng (sương mù): Dầu khoáng hoặc dầu parafin là bất kỳ hỗn hợp không màu, không mùi, nhẹ của ankan cao từ nguồn khoáng vật, đặc biệt là phần chưng cất của dầu mỏ. Tên gọi khác: Heavy mineral oil mist, Paraffin oil mist, White mineral oil mist.
3.51. Dầu mỏ (napthas): Dầu mỏ (napthas) hay dầu thô là một chất lỏng sánh đặc màu nâu hoặc ngả lục. Dầu mỏ (napthas) tồn tại trong các lớp đất đá tại một số nơi trong vỏ Trái Đất. Dầu mỏ (napthas) là một hỗn hợp hóa chất hữu cơ ở thể lỏng đậm đặc, phần lớn là những hợp chất của hydrocarbon, thuộc gốc alkane, thành phần rất đa dạng. Tên gọi khác: Aliphatic petroleum naphtha, Petroleum naphtha, Rubber solvent.
3.52. Dầu thông: Là chất lỏng không màu, có mùi đặc trưng có công thức C10H16. Danh pháp theo IUPAC là: Turpentine. Tên gọi khác:  Gumspirits, Gum turpentine, Spirits of turpentine, Steam distilled turpentine, Sulfate wood turpentine, Turps, Wood turpentine.
3.53. Dầu thực vật (dạng sương): Là dầu chiết xuất từ thực vật. Tên gọi khác: Vegetable mist.
3.54. Dung môi stoddard: Là chất lỏng không màu có mùi thơm giống kerosene. Tên gọi khác: Dry cleaning safety solvent, Mineral spirits, Petroleum solvent, Spotting naphtha.
3.55. Đá talc, hoạt thạch (bụi hô hấp): Là tinh thể có màu ghi sáng, không mùi, có công thức 3MgO.4SiO2.H2O. Tên gọi khác:  Massive talc, Soapstone silicate, Steatite.
3.56. Đá talc, hoạt thạch (chứa ít hơn 1% quartz): Là hợp chất dạng bụi trong không khí, trong tự nhiên đá talc, hoạt thạch (chứa ít hơn 1% quartz) là một chất rắn (đá) màu trắng tới xám, không mùi, có công thức hóa học là 3MgO.4SiO2.H2O, tên tiếng Anh là soapstone. Tên khác: Steatite; soaprock; massive talc; soapstone silicate.
3.57. Demeton: Là hợp chất dạng lỏng màu nâu nhạt, có mùi của các hợp chất lưu huỳnh, không tan trong nước, là một loại thuốc trừ sâu phosphorothioate, có công thức hóa học là (C2H5O)2PSOC2H4SC2H5, CAS Registry No. 298-03-3 (demeton-O); 126-75-0 (demeton-S); 8065-48-3 (mixture); (alt. mixture) 8000-97-3; (alt. mixture) 8058-73-9. Danh pháp theo IUPAC là O,O-Diethyl S-[2-(ethylsulfanyl)ethyl] phosphorothioate. Tên khác: Demeton thiol; izosystox; bay 10756; bayer 10756; bayer 8169; demetona (Tây Ban Nha); demeton-O 1 demeton-S; demox; denox; diethoxy thiophosphoric acid ester of 2-ethylmercaptoethanol; O,O-diethyl-2-ethylmercaptoethyl thiophosphate, diethoxythiophosphoric acid; O,O-diethyl S-2-(ethylthio) ethyl phosphorothioate mixed with phosphorothioic acid, O, O-diethyl O-2-(ethylthio)ethyl ester; E-1059; ENT 17295; mercaptophos (Liên Xô cũ); phosphorothioic acid,O, O-diethyl O-2-(ethylthio)ethyl ester, mixed with O,O-diethyl S-2-(ethylthio)ethyl phosphorothioate; systemox; systox; UL demeton-S; bay 18436; bayer 18436; bayer 25/154...
3.58. Diazinon: Là hợp chất lỏng nhờn không màu đến nâu sẫm, có mùi amin nhẹ,  không tan trong nước, là một loại thuốc trừ sâu acid thiophosphoric ester, có công thức hóa học là C12H21N2O3PS, CAS Registry No. 333-41-5. Danh pháp theo IUPAC là O,O-Diethyl O-[4-methyl-6-(propan-2-yl)pyrimidin-2-yl] phosphorothioate. Tên khác: Diethoxy-[(2-isopropyl-6-methyl-4-pyrimidinyl)oxy]-thioxophosphorane; basudin; diazide;  spectracide; dazzel; dimpylate; dipofene; diziktol; dizinon; dyzol; ENT 19,507; EPA pesticide chemical code 057801; exodin; G-24480; G 301; gardentox;...
3.59. Diboran: Là hợp chất dạng khí không màu, dạng flamma, có mùi ngọt đặc trưng khó chịu, dễ cháy, có công thức hóa học là B2H6, CAS Registry No. 19287-45-7. Danh pháp theo IUPAC là diborane. Tên khác: Boroethane; boron hydride; diborane hexanhydride; diborano (Tây Ban Nha); diboron hexahydride...
3.60. Dibutyl phthalat: Là hợp chất hữu cơ dạng lỏng nhờn không màu đến màu vàng, có mùi thơm rất yếu, có công thức hóa học là C6H4(COOC4H9)2, CAS Registry No. 84-74-2. Danh pháp theo IUPAC là dibutyl benzene-1,2-dicarboxylate. Tên khác: Dibutyl phthalate; di-n-butyl phthalate; butyl phthalate; n-butyl phthalate; 1,2-benzenedicarboxylic acid dibutyl ester; o-benzenedicarboxylic acid dibutyl ester; DBP; palatinol C; elaol; dibutyl 1,2-benzene-dicarboxylate; benzene-o-dicarboxylic acid di-n-butyl ester; bis-n-butyl phthalate; BUFA; Genoplast B; Hexaplas M/B; Kodaflex dibutyl phthalate (DBP); Morflex-240; NLA-10...
3.61. 1,1-Dichlor ethan: Là hợp chất hữu cơ dạng lỏng nhờn, không màu có mùi giống như chloroform, ít tan trong nước, nhưng có thể trộn lẫn với hầu hết các dung môi hữu cơ. Công thức hóa học là CH3CHCl2, CAS Registry No. 75-34-3. Danh pháp theo IUPAC là 1,1-dichloroethane. Tên khác: Ethylidene dichloride; ethylidene chloride; CFC-150a; 1,1-DCA; asymmetrical dichloroethane; 1,1-ethylidene dichloride; geminal dichloroethane; aethylidenchlorid (Đức);; asym-dichloroethane; chlorinated hydrochloric ether; chlorure d’ethylidene (Pháp); dichloromethylethane...
3.62. 1,1-Dichlor ethylen: Là hợp chất hữu cơ dạng lỏng không màu hoặc khí dễ bay hơi, có mùi đặc trưng, mùi nhẹ, ngọt giống như mùi của cloroform. Giống như hầu hết các chlorocarbon, nó hòa tan kém trong nước, nhưng hòa tan trong dung môi hữu cơ. Công thức hóa học là CH2=CCl2, CAS Registry No. 75-35-4. Danh pháp theo IUPAC là 1,1-dichloroethene. Tên khác: 1,1-Dichloroethylene; 1,1-DCE; vinylidene chloride; vinylidene dichloride; asymmetrical dichloroethane; VDC; Vinylidene chloride(II); Vinylidine chloride(II); ethene, 1,1-dichloro-; ethylene, 1,1- dichloro-; NCI-C54262; sconatex; asym-dichloroethylene...
3.63. Dichlorvos: Là hợp chất hữu cơ dạng lỏng không màu đến hổ phách với mùi thơm nhẹ, dễ cháy, ít tan trong nước. Nó là một phosphat hữu cơ được sử dụng rộng rãi như một loại thuốc trừ sâu. Công thức hóa học là (CH3O)2P(O)OCH=CCl2, CAS Registry No. 62-73-7. Danh pháp theo IUPAC là 2,2-dichlorovinyl dimethyl phosphate. Tên khác: DDVP; vapona; apavap; astrobot; atgard; atgard V; bay 19149; bayer 19149; benfos; bibesol; brevinyl; brevinyl E 50; canogard; cekusan; chlorvinphos; cyanophos; cypona; DDVF; DDVP (Insecticide); dedevap; deriban; derribante; DES; devikol; dichlofos; dichlorman; 2,2- dichloroethenol dimethyl phosphate; 2,2-dichloroethenyl dimethyl phosphate...
3.64. Dicrotophos: Là hợp chất hữu cơ dạng lỏng màu hổ phách, nhẹ mùi ester, dễ cháy, hòa tan trong nước. Nó là một chất ức chế organophosphate acetylcholinesterase được sử dụng làm thuốc trừ sâu. Công thức hóa học là C8H16NO5P, CAS Registry No. 141-66-2. Danh pháp theo IUPAC là (2E)-4-(dimethylamino)-4-oxobut-2-en-2-yl dimethyl phosphate. Tên khác: Bidrin; bidirl; carbicron; carbicrin; 2-dimethyl-cis-2-dimethylcarbamoyl-1-methylvinylphosphate; diapadrin, dicron; ektafos; carbomicron; ciba 709; dicroptophos; didrin; 3- (dimethoxyphosphinyloxy) -N, N-dimetyl [e] crotonamit;...
3.65. Dimethylamin: Là hợp chất hữu cơ dạng lỏng hoặc khí nén không màu (dưới 7oC) có mùi hăng, tanh hoặc giống mùi amonia. Hòa tan được trong nước. Công thức hóa học là (CH3)2NH. CAS Registry No. 124-40-3. Danh pháp theo IUPAC là N-methylmethanamine. Tên khác: (Dimethyl)amine; AI3-15638-X; N,N-dimethylamine; dimethylamine, anhydrous; DMA; methanamine, n-methyl-...
3.66. Dimethylformamide: Là hợp chất hữu cơ dạng lỏng không màu, dễ cháy, có mùi tanh, khó chịu, giống như mùi amin ở mức nồng độ tương đối thấp. Hòa tan được trong nước.Công thức hóa học là O=CHN(CH3)2. CAS Registry No. 68-12-2. Danh pháp theo IUPAC là N,N-dimethylformamide. Tên khác: Dimethylformamide; DMF; AI3-03311; N-dimethylformamide; N,N
dimethylmethanamide; dimetilformamida (Tây Ban Nha); DMFA; dynasolve 100; formamide, N,N-dimethyl-; formic acid, amide, N,N-dimethyl-; N
formyldimethylamine; NCI-C60913; NSC-5356; U-4224; weld-on P-70 primer...
3.67. 1,1-Dimethylhydrazin: Là hợp chất hữu cơ dạng lỏng không màu bốc khói, chuyển sang màu vàng khi tiếp xúc với không khí, có mùi tanh giống amin. Hòa tan cao trong nước, có thể trộn lẫn với ethanol và dầu hỏa. Dạng hơi thì dễ cháy.  Công thức hóa học là (CH3)2NNH2. CAS Registry No. 57-14-7. Danh pháp theo IUPAC là 1,1-dimethylhydrazine. Tên khác: Dimazine; dimazin; dimethylhydrazine; asym-dimethylhydrazine; N,N
dimethylhydrazine; U-dimethylhydrazine; hydrazine, 1,1- dimethyl-...
3.68. Dimethyl sulfat: Là hợp chất hữu cơ dạng lỏng không màu, như dầu có mùi giống hành tây thoang thoảng. Ít hòa tan trong nước.Công thức hóa học là (CH3O)2SO2. CAS Registry No. 77-78-1. Danh pháp theo IUPAC là dimethyl sulfate. Tên khác: Dimethyl sulphate; sulfuric acid dimethyl ester; Me2SO4; DMSO4; dimethyl ester of sulfuric acid; methyl sulfate; dimethyl monosulfate; DMS; methyle (sulfate de) (Pháp); methyl sulfate; sulfate dimethylique (Pháp); sulfate de methyle (Pháp); sulfato de dimetilo (Tây Ban Nha)...
3.69. Đinitrotoluen (DNT): hợp chất hữu cơ tồn tại ở thể rắn, màu vàng nhạt, hòa tan ở trong rượu, ete cũng như benzen và aceton. Công thức hóa học: CH3C6 H3(NO2)2. Danh pháp theo UIPAC: 1-Methyl-2,4-dinitrobenzene. Tên khác: Methyldinitrobenzene.
3.70. Dinitrobenzen: Tồn tại trong ba đồng phân (o-, m-, và p-); mẫu meta được sử dụng rộng rãi nhất. Là hợp chất hữu cơ dạng rắn tinh thể  màu trắng đến vàng có mùi đặc trưng. Hòa tan trong dung môi hữu cơ. Công thức hóa học là (C6H4(NO2)2. CAS Registry No. 528-29-0 (o-); 99-65-0 (m-); 100- 25-4 (p-); 25154-54-5 (mixed isomers). Danh pháp theo IUPAC là 1,2-dinitrobenzene; 1,3-dinitrobenzene; 1,4-dinitrobenzene. Tên khác: o-isomer: Benzene, o-dinitro-; benzene, 1,2- dinitro-; o-dinitrobenceno (Tây Ban Nha); 1,2-dinitrobenzene;1,2-dinitrobenzol; 1,2-DNB. m-isomer: Benzene, m-dinitro-; benzene, 1,3-dinitro-; m-dinitrobenceno (Tây Ban Nha); 1,3-dinitrobenzene; 1,3- dinitrobenzol; 1,3-DNB. p-isomer: Benzene, p-dinitro-; benzene, 1,4-dinitro-; p-dinitrobenceno (Tây Ban Nha); 1,4-dinitrobenzene; 1,4- dinitrobenzol; dithane A-4; 1,4-DNB.

3.71. Giới hạn tiếp xúc ca làm việc (TWA – Time Weighted Average): Là giá trị nồng độ của một chất trong không khí môi trường lao động, tính trung bình theo thời lượng tiếp xúc 8 giờ/ca, 40 giờ/tuần làm việc mà không được phép để người lao động tiếp xúc vượt quá ngưỡng này.

Giá trị giới hạn cho TWA còn được sử dụng khi một chất không có quy định giới hạn tiếp xúc ngắn - STEL: Nếu nồng độ thời điểm trong ca làm việc vượt quá 3 lần giá trị TWA thì thời lượng tiếp xúc với nồng độ này không được vượt quá 30 phút; trong suốt ca làm việc nồng độ tiếp xúc tại bất cứ thời điểm nào không được vượt quá 5 lần giá trị TWA, cho dù mức tiếp xúc trung bình 8 giờ không vượt giới hạn TWA.

3.72. Giới hạn tiếp xúc ngắn (STEL – Short Term Exposure Limit): Là  giá trị nồng độ của một chất trong không khí môi trường lao động, tính trung bình theo thời lượng 15 phút, mà không được phép để người lao động tiếp xúc vượt quá ngưỡng này. Nếu nồng độ chất trong môi trường lao động nằm trong khoảng giữa mức giới hạn TWA và STEL, không được phép để người lao động tiếp xúc quá 15 phút mỗi lần và không nhiều hơn 4 lần trong ca làm việc với khoảng cách giữa các lần phải trên 60 phút.  

Giới hạn tiếp xúc ngắn áp dụng đối với các hóa chất có thể gây: Kích ứng da, niêm mạc; ức chế hoặc kích thích thần kinh trung ương; tổn thương cấp, bán cấp; tổn thương mô không hồi phục.

3.73. Thời lượng đo: Là thời gian một lần đo hoặc lấy mẫu hóa chất trong ca làm việc.

3.74. Thời lượng tiếp xúc: Là thời gian người lao động làm việc tiếp xúc với hóa chất trong ca làm việc.

3.75. Mẫu thời điểm: Là đo hoặc lấy mẫu hóa chất tại một thời điểm nhất định, trong khoảng thời gian ngắn, tối thiểu 15 phút.

3.76. CAS (Chemical Abstracts Service): Mã số đăng ký hoá chất của Hiệp hội hoá chất Mỹ.

3.77. IUPAC (International Union of Pure and Applied Chemistry): Hiệp hội quốc tế về hoá học thuần tuý và ứng dụng.

3.78. IARC (International Agency for Research on Cancer): Cơ quan quốc tế nghiên cứu về ung thư. Theo độc tính gây ung thư, IARC chia các hóa chất theo 5 nhóm sau:
· Nhóm 1: Chất (hoặc hỗn hợp) chắc chắn gây ung thư cho người. 
· Nhóm 2A: Chất (hoặc hỗn hợp) có nguy cơ cao gây ung thư cho người. 

· Nhóm 2B: Chất (hoặc hỗn hợp) có thể gây ung thư cho người. 
· Nhóm 3: Chất (hoặc hỗn hợp) không xếp loại vào tác nhân có thể gây ung thư cho người. 

· Nhóm 4: Chất (hoặc hỗn hợp) không gây ung thư cho người. 

II. QUY ĐỊNH KỸ THUẬT

1. Giá trị giới hạn tiếp xúc cho phép các yếu tố hóa học tại nơi làm việc
Bảng 1. Giá trị giới hạn tiếp xúc tối đa cho phép các yếu tố hóa học tại nơi làm việc.

Đơn vị tính: mg/m3
	STT
	Tên hoá chất
	Tên hóa chất tiếng Anh
	Công thức
hóa học
	Phân tử lượng
	Số CAS
	Giới hạn tiếp xúc ca làm việc (TWA)
	Giới hạn tiếp xúc ngắn (STEL)
	Nhóm độc tính theo IARC

	1. 
	Acrolein
	Acrolein
	CH2CHCHO
	56
	107-02-8
	0,25
	0,8
	3

	2. 
	Acrylamit
	Acrylic amide
	CH2CHCONH2
	71,1
	79-06-1
	0,03
	0,2
	2A

	3. 
	Acrylonitril
	Acrylonitrile
	CH2CHCN
	53,1
	107-13-1
	0,5
	-
	2B

	4. 
	Amyl axetat
	Amyl acetate
	CH3COOC5H11
	130,2
	628-63-7
	266
	525
	-

	5. 
	Anhydrit phtalic
	Phthalic anhydride
	C8H4O3
	148,1
	85-44-9
	2
	3
	-

	6. 
	Antimon
	Antimony
	Sb
	121,8
	7440-36-0
	0,5
	-
	-

	7. 
	ANTU
	ANTU
	[C10H7NHC(NH2)S]  
	202,3
	86-88-4
	0,3
	1,5
	-

	8. 
	Atphan (khói)
	Asphalt (fume)
	-
	-
	8052-42-4
	-
	5
	-

	9. 
	Axeton xyanohydrin
	Acetone cyanohydrin
	CH3C(OH)CNCH3
	85,1
	75-86-5
	-
	4
	-

	10. 
	Axetonitril
	Acetonitrile
	CH3CN
	41,1
	75-05-8
	50
	100
	-

	11. 
	Acid formic
	Formic acid
	HCOOH
	46
	64-18-6
	9
	18
	-

	12. 
	Acid methacrylic
	Methacrylic acid
	C4H6O2
	86,1
	79-41-4
	50
	80
	-

	13. 
	Acid nitric
	Nitric acid
	HNO3
	63
	7697-37-2
	5
	10
	-

	14. 
	Acid phosphoric
	Phosphoric acid
	H3PO4
	98
	7664-38-2
	1
	3
	-

	15. 
	Acid picric
	Picric acid
	HOC6H2(NO2)3
	229,10
	88-89-1
	0,1
	0,3
	-

	16. 
	Acid trichloacetic
	Trichloacetic Acid
	C2HCl3O2
	163,39
	76-03-9
	7
	-
	2B

	17. 
	Azinpho metyl
	Azinphos methyl
	C10H12O3 PS2N3
	317,32
	86-50-0
	0,2
	-
	-

	18. 
	Bạc và các hợp chất
	Silver and compounds
	Ag
	107,8682
	7440-22-4
	0,01
	0,1
	-

	19. 
	Benomyl 
	Benomyl
	C14H18N4O3
	290,4
	17804-35-2
	10
	-
	-

	20. 
	Benzidin 
	Benzidine
	NH2C6H4C6H4NH2
	184,3
	92-87-5
	0,008
	-
	1

	21. 
	Benzoyl peroxide
	Benzoyl peroxide
	(C6H5CO)2O2
	242,22
	94-36-0
	5
	10
	3

	22. 
	Benzyl chlorua
	Benzyl chloride
	C6H5CH2 Cl
	126,6
	100-44-7
	5
	0,5
	-

	23. 
	Beryli và các hợp chất
	Beryllium and compounds
	Be
	9,0
	7440-41-7
	0,002
	-
	1

	24. 
	Brom
	Bromine
	Br2
	159,8
	7726-95-6
	0,7
	2
	-

	25. 
	1,3-Butadien
	1,3-Butadiene
	CH2CHCHCH2
	54,1
	106-99-0
	20
	40
	1

	26. 
	n-Butyl acetat
	n-Butyl acetate
	CH3 COO(CH2)3 CH3
	116,2
	123-86-4
	710
	950
	-

	27. 
	Butyl acrylat
	Butyl acrylate
	CH2=CHCOOC4H9
	128,2
	141-32-2
	55
	-
	3

	28. 
	Carbonfuran
	Carbofuran
	C12H15NO3
	221,3
	1563-66-2
	0,1
	-
	-

	29. 
	Calci carbonat
	Calcium carbonate
	CaCO3
	100,0869
	471-34-1
	10
	-
	-

	30. 
	Calci hydroxide
	Calcium hydroxide
	Ca(OH)2
	74,093
	1305-62-0
	5
	-
	-

	31. 
	Calci oxide
	Calcium oxide
	CaO
	56,0774
	1305-78-8
	2
	4
	-

	32. 
	Calci silicat
	Calcium silicate
	CaSiO3
	116,2
	1344-95-2
	10
	-
	-

	33. 
	Calci sulfat dihydrat
	Calcium sulfate dihydrate
	CaSO4.2H2O
	172,2
	13397-24-5
	6
	-
	-

	34. 
	Calci cyanamid
	Calcium cyanamide
	CaCN2
	80,102
	156-62-7
	0,5
	1
	-

	35. 
	Caprolactam

(bụi)
	Caprolactam

(dust)
	C6H11NO
	113,16
	105-60-2
	1
	3
	3

	36. 
	Caprolactam

(khói)
	Caprolactam

(fume)
	C6H11NO
	113,16
	105-60-2
	20
	40
	3

	37. 
	Captan
	Captan
	C9H8Cl3NO2S
	300,58
	133-06-2
	5
	-
	3

	38. 
	Carbaryl
	Carbaryl
	C12H11NO2
	201,225
	63-25-2
	5
	-
	3

	39. 
	Catechol
	Catechol
	C6H6O2
	110,112
	120-80-9
	20
	45
	2B

	40. 
	Chì tetraethyl
	Tetraethyl lead
	Pb(C2H5)4
	323,44
	78-00-2
	0,005
	0,01
	3

	41. 
	Chì và các hợp chất
	Lead and compounds
	Pb
	207,2
	7439-92-1
	0,05
	0,1
	2B

	42. 
	Chloraxetaldehyt
	Chloroacetaldehyde
	ClCH2CHO
	78.50
	107-20-0
	3
	-
	-

	43. 
	Chlor dioxide
	Chlorine dioxide
	ClO2
	67,45
	10049-04-4
	0,3
	0,9
	-

	44. 
	Chloraxetophenon
	Chloroacetophenone
	C6H5COCH2Cl
	154,59
	532-27-4
	0,3
	-
	-

	45. 
	Chlorbenzen
	Chlorobenzene
	C6H5Cl
	112,56
	108-90-7
	100
	200
	-

	46. 
	Chlorpren
	Chloroprene
	C4H5Cl
	88,53
	108-90-7
	30
	60
	2B

	47. 
	Cresol
	Cresol
	C7H8O
	108,14
	1319-77-3
	5
	10
	-

	48. 
	Crotonaldehyt
	Crotonaldehyde
	C4H6O
	70,09
	4170-30-3
	5
	10
	3

	49. 
	Cumen
	Cumene
	C6H5CH(CCH3)2
	120,20
	98-82-8
	245
	-
	2B

	50. 
	Dầu khoáng (sương mù)
	Mineral (mist)
	-
	-
	8012-95-1
	5
	10
	-

	51. 
	Dầu mỏ (napthas)
	Petroleum distillatles (naphtha)
	-
	-
	8002-05-9
	350
	-
	3

	52. 
	Dầu thông
	Turpentine
	C10H16
	136
	8006-64-2
	560
	-
	-

	53. 
	Dầu thực vật (dạng sương)
	Vegetable oil mist
	-
	-
	68956-68-3
	10
	-
	-

	54. 
	Dung môi stoddard
	Stoddard solvent
	-
	-
	8052-41-3
	350
	-
	-

	55. 
	Đá talc, hoạt thạch (bụi hô hấp)
	Soapstone
	3MgO.4SiO2.H2O
	379,30
	-
	3
	-
	-

	56. 
	Đá talc, hoạt thạch (chứa ít hơn 1% quartz)
	Soapstone
	3MgO.4SiO2.H2O
	379,26
	-
	6
	-
-
	3

	57. 
	Demeton
	Demeton
	(C2H5O)2PSOC2H4SC2H5
	258,34
	298-03-3

126-75-0
	0,1
	0,3
	-

	58. 
	Diazinon
	Diazinon
	C12H21N2O3PS
	304,34
	33-41-5
	0,1
	0,2
	2A
có nguy cơ cao gây ung thư cho người.

	59. 
	Diboran
	Diborane
	B2H6
	27,67
	9287-45-7
	0,1
	0,2
	-

	60. 
	Dibutyl phthalat
	Dibutyl phthalate
	C6H4(COOC4H9)2
	278.35
	84-74-2
	2
	4
	-

	61. 
	1,1-Dichlor ethan
	1,1-Dichloroethane
	CH3CHCl2
	98,96
	75-34-3
	400
	1000
	-

	62. 
	1,1-Dichlor ethylen
	1,1-Dichloroethene
	CH2=CCl2
	96.94
	75-35-4
	8
	16
	3

	63. 
	Dichlorvos
	Dichlorvos
	(CH3O)2P(O)OCH=CCl2
	220,98
	62-73-7
	1
	3
	2B
có thể gây ung thư cho người

	64. 
	Dicrotophos
	Dicrotophos
	C8H16NO5P
	237,19
	141-66-2
	0,25
	-
	-

	65. 
	Dimethylamin
	Dimethylamine
	(CH3)2NH
	45,09
	124-40-3
	1
	2
	-

	66. 
	Dimethylformamide
	Dimethylformamide
	O=CHN(CH3)2
	73,10
	68-12-2
	10
	20
	3



	67. 
	1,1-Dimethylhydrazin
	1,1-Dimethylhydrazine
	(CH3)2NNH2
	60,10
	57-14-7
	0,15
	0,25
	2B

có thể gây ung thư cho người

	68. 
	Dimethyl sulfat
	Dimethyl sulfate
	(CH3O)2SO2
	126,13
	77-78-1
	0,05
	0,1
	2A

có nguy cơ cao gây ung thư cho người.

	69. 
	Đinitrotoluen (DNT)
	Dinitrotoluene (DNT)
	CH3C6 H3(NO2)2
	182,2
	25321-14-6
	1,5
	-
	2B; 3

	70. 
	Dinitrobenzen
	Dinitrobenzene
	(C6H4(NO2)2
	168,11
	528-29-0 (o-)
99-65-0 (m-)
100- 25-4 (p-)
25154-54-5 (mixed isomers)
	1
	-
	-


2. Công thức chuyển đổi nồng độ ppm (part per million) của chất phân tích (dạng hơi, khí) trong không khí ra nồng độ mg/m3.
                                                   ppm x  Wm

                          C (mg/m3) =   --------------------

                                                       24,45
Trong đó:   
- C (mg/m3): Nồng độ chất phân tích trong không khí tính bằng mg/m3.
- ppm: Nồng độ chất phân tích trong không khí có đơn vị đo là ppm.
- Wm: Trọng lượng phân tử chất phân tích. 

- 24,45: Thể tích của một phân tử khí tính bằng lít ở điều kiện nhiệt độ và áp suất bình thường (25oC, 1 atm).

3. Giá trị giới hạn tiếp xúc ca làm việc điều chỉnh cho thời lượng tiếp xúc với hóa chất quá 8 giờ/ngày. 

Được quy định, tính theo công thức sau:

                                              8                    (24 - h)

TWAn    =                         x                          x TWA

      h                      16

Trong đó:

- TWAn: Giá trị giới hạn tiếp xúc ca làm việc điều chỉnh cho thời lượng tiếp xúc quá 8 giờ/ngày làm việc (mg/m3).

- TWA: Giá trị giới hạn tiếp xúc ca làm việc tính theo thời lượng tiếp xúc 8 giờ/ngày (mg/m3) được quy định tại Bảng 1 tương ứng với từng loại hóa chất.

- h: Số giờ tiếp xúc thực tế trong 1 ngày (h > 8).
4. Giá trị giới hạn tiếp xúc ca làm việc điều chỉnh cho thời lượng tiếp xúc với hóa chất quá 40 giờ/tuần làm việc.
Được quy định, tính theo công thức sau:


Trong đó:

- TWAt: Giá trị giới hạn tiếp xúc ca làm việc điều chỉnh cho thời lượng tiếp xúc quá 40 giờ trong 1 tuần làm việc (mg/m3).

- TWA: Giá trị giới hạn tiếp xúc ca làm việc tính theo thời lượng tiếp xúc 8 giờ/ngày và 40 giờ/tuần làm việc (mg/m3) được quy định tại Bảng 1 tương ứng với từng loại hóa chất.

- H: Số giờ tiếp xúc thực tế (H>40) trong 1 tuần làm việc.

5. Cách tính giá trị tiếp xúc ca làm việc thực tế. 

5.1. Tính giá trị tiếp xúc ca làm việc khi tổng thời lượng đo tương đương tổng thời lượng tiếp xúc:

Giá trị tiếp xúc ca làm việc được tính theo công thức sau :

TWA  = (C1.T1 + C2.T2 +...+ Cn.Tn) : T

Trong đó:

- TWA: Giá trị tiếp xúc ca làm việc (mg/m3).

- C1; C2;...;Cn: Nồng độ thực tế đo được (mg/m3) tương ứng với thời lượng đo T1;T2;...; Tn (phút).

+ Đo, lấy mẫu có thể chỉ cần một lần với thời lượng kéo dài bằng thời gian tiếp xúc trong ca làm việc nếu nồng độ hóa chất thấp.

+ Đo, lấy mẫu thường là nhiều lần (2,3,4,..., n lần), thời lượng đo, lấy mẫu mỗi lần có thể khác nhau tùy thuộc vào nồng độ hóa chất tại vị trí đo để tránh quá tải hóa chất trên giấy lọc hoặc công cụ lấy mẫu, nhưng tổng thời lượng đo bằng tổng thời lượng tiếp xúc.

- T: Tổng thời lượng tiếp xúc (tính theo phút). 

+ Nếu tổng thời lượng tiếp xúc dưới hoặc bằng 8 giờ/ngày thì được tính theo 8 giờ và T bằng 480 (tính theo phút). 

+ Nếu tổng thời lượng tiếp xúc trên 8 giờ/ngày thì T là thời lượng tiếp xúc thực tế.  

Có thể tiến hành đo, lấy mẫu với tổng thời lượng đo tối thiểu bằng 80% thời lượng tiếp xúc. Khi đó T là tổng thời lượng đo (tính theo phút). Trong trường hợp này, mức tiếp xúc ở khoảng thời gian còn lại sẽ được xem như tương đương với mức tiếp xúc ở khoảng thời gian đã được đo.

Ví dụ: Một (hoặc một nhóm) công nhân làm việc một ngày có 6 giờ tiếp xúc với formaldehyde, nồng độ trung bình đo được trong 6 giờ là 0,8 mg/m3; 2 giờ còn lại nghỉ hoặc làm việc ở vị trí khác không tiếp xúc với formaldehyde. Trường hợp này cách tính TWA như sau:

TWA = (0,8mg/m3 x 6 giờ + 0mg/m3 x 2 giờ) : 8 giờ = 0,6mg/m3
5.2. Tính giá trị tiếp xúc ca làm việc khi tổng thời lượng đo nhỏ hơn tổng thời lượng tiếp xúc:

Trong đánh giá tiếp xúc ca làm việc, tốt nhất là đo, lấy mẫu cả ca với tổng thời lượng đo tương đương tổng thời lượng tiếp xúc. Trường hợp hạn chế về nhân lực, trang thiết bị, điều kiện lao động sản xuất thì có thể lấy mẫu thời điểm để đánh giá tiếp xúc ca làm việc như sau:

Dựa vào quy trình sản xuất, dự đoán từng khoảng thời gian trong đó sự phát sinh phát tán hóa chất tương đối ổn định, sau đó lấy mẫu ngẫu nhiên đại diện cho từng khoảng thời gian đó. Số lượng và độ dài của khoảng thời gian phụ thuộc vào mức độ dao động của sự phát sinh, phát tán hóa chất trong ca làm việc.Trường hợp phát sinh, phát tán gây ô nhiễm hóa chất được dự đoán là tương đối đồng đều trong cả ca làm việc thì số lượng khoảng thời gian có thể bằng 2 (n = 2) với độ dài của mỗi khoảng thời gian bằng nhau và bằng 1/2 tổng thời lượng tiếp xúc.

Giá trị tiếp xúc ca làm việc được tính theo công thức sau:

TWA  = (C1.K1 + C2.K2 +...+ Cn.Kn) : T

Trong đó:

- TWA: Giá trị tiếp xúc ca làm việc (mg/m3).

- C1; C2;...; Cn: Nồng độ trung bình (mg/m3) trong khoảng thời gian K1; K2;...; Kn (phút).

- K1; K2;...; Kn: Các khoảng thời gian trong ca làm việc (phút). Tổng các khoảng thời gian K1 + K2 + … + Kn bằng tổng thời gian ca làm việc.

- T: Tổng thời lượng tiếp xúc (tính theo phút). 

+ Nếu tổng thời lượng tiếp xúc dưới hoặc bằng 8 giờ/ngày thì được tính cho 8 giờ và T bằng 480 (tính theo phút). 

+ Nếu tổng thời lượng tiếp xúc trên 8 giờ/ngày thì T là thời lượng tiếp xúc thực tế.   

Tính nồng độ trung bình (C1; C2;...; Cn) trong các khoảng thời gian ca làm việc, theo công thức sau:

Cx = (N1 + N2 +...+ Nn) : n

Trong đó:

- Cx: Nồng độ trung bình khoảng thời gian Kx (mg/m3) và x = 1; 2;…;n.

- N1; N2;...; Nn: Nồng độ đo được tại các thời điểm thứ 1,2,…,n trong khoảng thời gian Kx (mg/m3).

- n: Tổng số mẫu đo ngẫu nhiên trong khoảng thời gian Kx. (n>2)

Thời lượng đo của các mẫu thời điểm phải bằng nhau.

Ví dụ: Tại một phân xưởng, qua khảo sát ban đầu cho thấy sự phát tán amonia là tương đối đồng đều trong ca làm việc 8 giờ, chia khoảng thời gian đo làm 2 (mỗi khoảng thời gian là 4 giờ). Đo ngẫu nhiên 2 thời điểm đại diện cho 4 giờ đầu được 2 giá trị là 14 mg/m3 và 13 mg/m3 và đo ngẫu nhiên 2 thời điểm đại diện cho 4 giờ sau được 2 giá trị là 17 mg/m3 và 18 mg/m3. 

Cách tính TWA trong trường hợp này như sau:

TWA = [(14 + 13)mg/m3 : 2] x 4 giờ + [(17 + 18)mg/m3 : 2] x 4 giờ]: 8 giờ  
         = 15,5mg/m3
III. PHƯƠNG PHÁP XÁC ĐỊNH
PHƯƠNG ÁN 1

1. Xác định nồng độ các hóa chất bằng lựa chọn phương pháp quy định trong bảng 2 dưới đây.
Bảng 2: Phương pháp xác định
	TT
	Tên hoá chất
	Phương pháp phân tích

	1. 
	Acrolein
	NIOSH 2501

OSHA 52

	2. 
	Acrylamit
	OSHA 21, PV2004

	3. 
	Acrylonitril
	NIOSH 1604

OSHA 37

	4. 
	Amyl axetat
	NIOSH 1450, 2549

OSHA 7

	5. 
	Anhydrit phtalic
	NIOSH S179 (II-3)

OSHA 90

	6. 
	Antimon
	NIOSH 7301, 7303, P&CAM 261 (II-4)

OSHA ID121, ID125G, ID206

	7. 
	ANTU
	NIOSH S276 (II-5)

	8. 
	Atphan (bitum, nhựa đường)
	NIOSH 5042

	9. 
	Axeton xyanohydrin
	NIOSH 2506

	10. 
	Axetonitril
	NIOSH 1606

	11. 
	Axit formic
	NIOSH 2011

OSHA ID186SG

	12. 
	Axit metacrylic
	OSHA PV2005

	13. 
	Axit nitric
	NIOSH 7903

OSHA ID165SG

	14. 
	Axit phosphoric
	NIOSH 7903

OSHA ID165SG

	15. 
	Axit  picric
	NIOSH S228 (II-4)

	16. 
	Axit tricloaxetic
	OSHA PV2017

	17. 
	Azinpho metyl
	NIOSH 5600

OSHA PV2087

	18. 
	Bạcvà hợp chất hòa tan (như Ag)
	- Ag: NIOSH 1450, 2549. OSHA 7.

- Hợp chất: NIOSH 7300, 7301, 9102

OSHA ID121

	19. 
	Benomyl
	NIOSH 0500, 0600

OSHA PV2107

	20. 
	Benzidin
	NIOSH 5509

OSHA 65

	21. 
	Benzoyl peroxit
	NIOSH 5009

	22. 
	Benzyl clorua
	NIOSH 1003

OSHA 7

	23. 
	Beryli và các hợp chất
	NIOSH 7102, 7300, 7301, 7303, 9102

OSHA ID125G, ID206

	24. 
	Brom
	NIOSH 6011

OSHA ID108

	25. 
	1,3-Butađien
	NIOSH 1024

OSHA 56

	26. 
	n-Butylaxetat
	NIOSH 1450

OSHA 7

	27. 
	Butyl Acrylat
	OSHA PV2011

	28. 
	Cacbonfuran
	NIOSH 5601

	29. 
	Canxi cacbonat
	NIOSH 7020, 7303

OSHA ID121

	30. 
	Canxi hydroxit
	NIOSH 17020

OSHA ID121

	31. 
	Canxi oxit
	NIOSH 7020, 7303

OSHA ID121

	32. 
	Canxi silicat
	NIOSH 7020

OSHA ID121

	33. 
	Canxi sunphat đihyđrat
	NIOSH 0500, 0600

	34. 
	Canxi xyanamit
	NIOSH 0500

	35. 
	Caprolactam (bụi)
	OSHA PV2012

	36. 
	Caprolactam (khói)
	OSHA PV2012

	37. 
	Captan
	NIOSH 5601, 9202, 9205

	38. 
	Carbaryl
	NIOSH 5006, 5601

OSHA 63

	39. 
	Catechol
	OSHA PV2014

	40. 
	Chì tetraetyl
	

	41. 
	Chì và các hợp chất
	NIOSH 7082, 7105, 7300, 7301, 7303, 7700, 7701, 7702, 9102, 9105

OSHA ID121, ID125G, ID206

	42. 
	Clo axetaldehyt
	NIOSH 2015

OSHA 76

	43. 
	Clo đioxit
	OSHA ID126SGX, ID202

	44. 
	Cloaxetophenon
	NIOSH P&CAM291 (II-5)

	45. 
	Clobenzen
	NIOSH 1003

OSHA 7

	46. 
	Clopren
	NIOSH 1002

OSHA 112

	47. 
	Cresol
	NIOSH 2546

OSHA 32

	48. 
	Crotonalđehyt
	NIOSH 3516

OSHA 81

	49. 
	Cumen
	NIOSH 1501

	50. 
	Dầu khoáng (sương mù)
	NIOSH 5026, 5524

	51. 
	Dầu mỏ
	NIOSH 1550

	52. 
	Dầu thông
	NIOSH 1551

	53. 
	Dầu thực vật (dạng sương)
	NIOSH 0500, 0600

	54. 
	Dung môi stoddard
	NIOSH 1550

	55. 
	Đá talc, hoạt thạch (bụi hô hấp)
	NIOSH 0500

	56. 
	Đá talc, hoạt thạch (chứa 1% quartz)
	NIOSH 0500

	57. 
	Đemeton
	NIOSH 5514

	58. 
	Điazinon
	NIOSH 5600

OSHA 62

	59. 
	Điboran
	NIOSH 6006

	60. 
	Đibutyl phtalat
	NIOSH 5020

OSHA 104

	61. 
	Đicloetan
	NIOSH 1003

OSHA 7

	62. 
	1,1-Đicloetylen
	NIOSH 1003

OSHA 7

	63. 
	Điclovos
	NIOSH P&CAM295 (II-5)

OSHA 62

	64. 
	Đicrotophos
	NIOSH 5600

	65. 
	Đimetyl amin
	NIOSH 2010

OSHA 34

	66. 
	Đimetylfomamit
	NIOSH 2004

OSHA 66

	67. 
	1,1 - Dimetylhyđrazin
	NIOSH 3515

	68. 
	Đimetyl sufat
	NIOSH 2524

	69. 
	Đinitrobenzen
	NIOSH S214 (II-4)

	70. 
	Đinitrotoluen (DNT)
	OSHA 44


2. Trường hợp vì lý do an toàn hay kỹ thuật của điều kiện sản xuất không thể lấy mẫu hoặc nồng độ hóa chất thấp thì có thể xác định nồng độ các hóa chất bằng máy đo điện tử hiện số theo Phụ lục … ban hành kèm theo quy chuẩn này và đáp ứng yêu cầu đánh giá tại Mục 5, phần II Quy định kỹ thuật của quy chuẩn này. Trường hợp nồng độ hóa chất cao vượt giá trị giới hạn tiếp xúc cho phép hoặc kết quả có nghi ngờ phải tiến hành lấy mẫu và phân tích tại phòng thí nghiệm.
3. Chấp nhận các phương pháp xác định là các tiêu chuẩn quốc gia, tiêu chuẩn quốc tế có độ chính xác tương đương hoặc cao hơn phương pháp quy định trên. Trong những tình huống và yêu cầu cụ thể, có thể áp dụng các phương pháp xác định là các tiêu chuẩn hoặc phương pháp khác đáp ứng yêu cầu quy định.

PHƯƠNG ÁN 2
1. Kỹ thuật xác định acrolein [CH2CHCHO] theo Phụ lục 1 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

2. Kỹ thuật xác định acrylamit [CH2CHCONH2] theo Phụ lục 2 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

3. Kỹ thuật xác định acrylonitril [CH2CHCN] theo Phụ lục 3 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

4. Kỹ thuật xác định amyl axetat [CH3COOC5H11] theo Phụ lục 4 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

5. Kỹ thuật xác định anhydrit phtalic [C8H4O3] theo Phụ lục 5 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

6. Kỹ thuật xác định antimon [Sb] theo Phụ lục 6 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

7. Kỹ thuật xác định ANTU [C10H7NHC(NH2)S]  theo Phụ lục 7 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

8. Kỹ thuật xác định atphan theo Phụ lục 8 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

9. Kỹ thuật xác định axeton xyanohydrin [CH3C(OH)CNCH3] theo Phụ lục 9 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

10. Kỹ thuật xác định axetonitril [CH3CN] theo Phụ lục 10 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

11. Kỹ thuật xác định acid formic [HCOOH] theo Phụ lục 11 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

12. Kỹ thuật xác định acid methacrylic [C4H6O2] theo Phụ lục 12 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

13. Kỹ thuật xác định acid nitric [HNO3] theo Phụ lục 13 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

14. Kỹ thuật xác định acid phosphoric [H3PO4] theo Phụ lục 14 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

15. Kỹ thuật xác định acid picric theo Phụ lục 15 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

16. Kỹ thuật xác định acid trichloacetic theo Phụ lục 16 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

17. Kỹ thuật xác định azinpho metyl [C10H12O3 PS2N3] theo Phụ lục 17 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

18. Kỹ thuật xác định bạc và các hợp chất [Ag] theo Phụ lục 18 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

19. Kỹ thuật xác định benomyl [C14H18N4O3] theo Phụ lục 19 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

20. Kỹ thuật xác định benzidin [NH2C6H4C6H4NH2] theo Phụ lục 20 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

21. Kỹ thuật xác định benzoyl peroxide theo Phụ lục 21 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

22. Kỹ thuật xác định benzyl chlorua [C6H5CH2 Cl] theo Phụ lục 22 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

23. Kỹ thuật xác định beryli và các hợp chất theo Phụ lục 23 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

24. Kỹ thuật xác định brom [Br2] theo Phụ lục 24 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

25. Kỹ thuật xác định 1,3-Butadien [CH2CHCHCH2] tại nơi làm việc theo Phụ lục 25 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

26. Kỹ thuật xác định n-butyl acetat [CH3 COO(CH2)3 CH3] theo Phụ lục 26 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

27. Kỹ thuật xác định butyl acrylat [CH2=CHCOOC4H9] theo Phụ lục 27 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

28. Kỹ thuật xác định carbonfuran [C12H15NO3] theo Phụ lục 28 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

29. Kỹ thuật xác định calci carbonat [CaCO3] theo Phụ lục 29 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

30. Kỹ thuật xác định calci hydroxide [Ca(OH)2] theo Phụ lục 30 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

31. Kỹ thuật xác định calci oxide [CaO] theo Phụ lục 31 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

32. Kỹ thuật xác định calci silicat [CaSiO3] theo Phụ lục 32 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

33. Kỹ thuật xác định calci sulfat dihydrat [CaSO4.2H2O] theo Phụ lục 33 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

34. Kỹ thuật xác định calci cyanamid [CaCN2] theo Phụ lục 34 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

35. Kỹ thuật xác định caprolactam [C6H11NO] theo Phụ lục 35 ban hành kèm theo quy chuẩn này.
36. Kỹ thuật xác định Caprolactam (khói) [C6H11NO] theo Phụ lục 36 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

37. Kỹ thuật xác định Captan [C9H8Cl3NO2S] theo Phụ lục 37 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

38. Kỹ thuật xác định Carbaryl [C12H11NO2] theo Phụ lục 38 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

39. Kỹ thuật xác định Catechol [C6H6O2] theo Phụ lục 39 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

40. Kỹ thuật xác định Chì tetraethyl [Pb(C2H5)4] theo Phụ lục 40 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

41. Kỹ thuật xác định Chì và các hợp chất [Pb] theo Phụ lục 41 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

42. Kỹ thuật xác định Chloraxetaldehyt [ClCH2CHO] theo Phụ lục 42 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

43. Kỹ thuật xác định Chlor dioxide [ClO2] theo Phụ lục 43 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

44. Kỹ thuật xác định Chloraxetophenon [C6H5COCH2Cl] theo Phụ lục 44 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

45. Kỹ thuật xác định Chlorbenzen [C6H5Cl] theo Phụ lục 45 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

46. Kỹ thuật xác định Chlorpren [C4H5Cl] theo Phụ lục 46 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

47. Kỹ thuật xác định Cresol [C7H8O] theo Phụ lục 47 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

48. Kỹ thuật xác định Crotonaldehyt [C4H6O] theo Phụ lục 48 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

49. Kỹ thuật xác định Cumen [C6H5CH(CCH3)2] theo Phụ lục 49 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

50. Kỹ thuật xác định Dầu khoáng (sương mù) theo Phụ lục 50 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

51. Kỹ thuật xác định Dầu mỏ (napthas) theo Phụ lục 51 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

52. Kỹ thuật xác định Dầu thông [C10H16] theo Phụ lục 52 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

53. Kỹ thuật xác định Dầu thực vật (dạng sương) theo Phụ lục 53 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

54. Kỹ thuật xác định Dung môi stoddard theo Phụ lục 54 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

55. Kỹ thuật xác định Đá talc, hoạt thạch (bụi hô hấp) [3MgO.4SiO2.H2O] theo Phụ lục 55 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

56. Kỹ thuật xác định Đá talc, hoạt thạch (chứa ít hơn 1% quartz) [3MgO.4SiO2.H2O] theo Phụ lục 56 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

57. Kỹ thuật xác định Demeton [(C2H5O)2PSOC2H4SC2H5] theo Phụ lục 57 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

58. Kỹ thuật xác định Diazinon [C12H21N2O3PS] theo Phụ lục 58 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

59. Kỹ thuật xác định Diboran [B2H6] theo Phụ lục 59 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

60. Kỹ thuật xác định Dibutyl phthalat [C6H4(COOC4H9)2] theo Phụ lục 60 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

61. Kỹ thuật xác định 1,1-Dichlor ethan [CH3CHCl2] theo Phụ lục 61 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

62. Kỹ thuật xác định 1,1-Dichlor ethylen [CH2=CCl2] theo Phụ lục 62 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

63. Kỹ thuật xác định Dichlorvos [(CH3O)2P(O)OCH=CCl2] theo Phụ lục 63 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

64. Kỹ thuật xác định Dicrotophos [C8H16NO5P] theo Phụ lục 64 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

65. Kỹ thuật xác định Dimethylamin [(CH3)2NH] theo Phụ lục 65 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

66. Kỹ thuật xác định Dimethylformamide [O=CHN(CH3)2] theo Phụ lục 66 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

67. Kỹ thuật xác định 1,1-Dimethylhydrazin [(CH3)2NNH2] theo Phụ lục 67 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

68. Kỹ thuật xác định Dimethyl sulfat [(CH3O)2SO2] theo Phụ lục 68 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

69. Kỹ thuật xác định Đinitrotoluen (DNT) [CH3C6 H3(NO2)2] theo Phụ lục 69 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

70. Kỹ thuật xác định Dinitrobenzen [(C6H4(NO2)2] theo Phụ lục 70 ban hành kèm theo quy chuẩn này.

71. Kỹ thuật xác định nồng độ các hóa chất bằng thiết bị đo điện tử hiện số theo Phụ lục 71 ban hành kèm theo quy chuẩn này. 
72. Trường hợp vì lý do an toàn hay kỹ thuật của điều kiện sản xuất không thể lấy mẫu hoặc nồng độ hóa chất thấp thì có thể xác định nồng độ các hóa chất bằng máy đo điện tử hiện số theo Phụ lục 71 và đáp ứng yêu cầu đánh giá tại Mục 5, phần II Quy định kỹ thuật của quy chuẩn này. Trường hợp nồng độ hóa chất cao vượt giá trị giới hạn tiếp xúc cho phép hoặc kết quả có nghi ngờ phải tiến hành lấy mẫu và phân tích tại phòng thí nghiệm.

73. Chấp nhận các phương pháp xác định là các tiêu chuẩn quốc gia, tiêu chuẩn quốc tế có độ chính xác tương đương hoặc cao hơn phương pháp quy định trên. Trong những tình huống và yêu cầu cụ thể, có thể áp dụng các phương pháp xác định là các tiêu chuẩn hoặc phương pháp khác đáp ứng yêu cầu quy định.
IV. QUY ĐỊNH QUẢN LÝ
1. Các cơ sở có người lao động tiếp xúc với các yếu tố hóa học phải định kỳ quan trắc các yếu tố hóa học trong môi trường lao động tối thiểu 1 lần/năm và theo các quy định Bộ luật lao động; Luật an toàn, vệ sinh lao động.

2. Người sử dụng lao động phải cung cấp đầy đủ phương tiện bảo hộ lao động cho người lao động phù hợp với môi trường làm việc theo quy định của pháp luật về an toàn, vệ sinh lao động.

3. Trường hợp nồng độ các yếu tố hóa học tại nơi làm việc vượt giá trị giới hạn cho phép, người sử dụng lao động phải thực hiện ngay các giải pháp cải thiện điều kiện lao động và bảo vệ sức khỏe người lao động theo quy định của pháp luật về an toàn, vệ sinh lao động.
V. TỔ CHỨC THỰC HIỆN
1. Cục Quản lý môi trường y tế - Bộ Y tế chủ trì, phối hợp với các cơ quan chức năng có liên quan hướng dẫn, triển khai và tổ chức thực hiện quy chuẩn này.

2. Trong trường hợp các tiêu chuẩn quốc gia, tiêu chuẩn quốc tế, văn bản pháp quy được viện dẫn trong quy chuẩn này sửa đổi, bổ sung hoặc thay thế thì áp dụng theo quy định tại văn bản mới.


Phụ lục 1
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH ACROLEIN [CH2CHCHO] – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày    tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Acrolein trong không khí được hấp phụ vào trong ống hấp phụ. Mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí, detector nitơ. Tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và mẫu chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ acrolein có trong mẫu khí đem phân tích. 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,01 - 0,1L/phút.

- Đầu lấy mẫu (ống hấp phụ 2- (hydroxymethyl) piperidin/XAD-2): Dài 10cm, đường kính trong (ID) 4mm, đầu hàn kín, có chứa hai phần (trước: 120mg; sau: 60mg) được ngăn bằng nút len thủy tinh. Có thể sử dụng ống bán sẵn.
- Bình định mức: Dung tích 10mL.

- Pipet: Dung tích 1mL, 2mL, có quả bóp.

- Pipet: Dung tích 2mL, đầu côn.

- Micro xy lanh: Dung tích 10µL (chia vạch 0,1 µL), 25µL, 50µL.

- Ống đong: Dung tích 1L.

- Lọ thủy tinh: 4mL có vách ngăn và nút đậy nhựa.

- Bể lắc siêu âm.

- Cân phân tích có độ chính xác 0,1mg.

- Máy sắc ký khí, detetor nitơ, cột sắc ký.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Toluen, cấp độ tinh khiết sắc ký.

- Acrolein, tinh chất, bảo quản ở 00C.

- 2- (hydroxymethyl) piperidin kết tinh, tinh khiết phân tích sắc ký, bảo quản trong bình hút ẩm.

- XAD-2 hoặc tương đương, tách chiết trong bộ soclet với acetone/methylene chloride (50:50). Để khô qua đêm.

- Dung dịch chuẩn gốc, 1µg/µL. Thêm 11,9 µL acrolein vào bình ngăn có chứa 10mL toluen.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Bẻ gẫy hai đầu ống hấp phụ và cắm 1 đầu vào ống mềm (theo hướng dẫn trên ống) nối với máy lấy mẫu, bật máy. 

- Lưu lượng lấy mẫu 0,01 - 0,1L/phút. Thể tích không khí lấy từ 1,5 – 48L.  

- Sau khi lấy mẫu, đậy nút ống và cho vào hộp bảo quản đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu.

- Khi lấy khoảng 10 mẫu sẽ để 1-2 mẫu trắng.

Lưu ý: Tốc độ lấy mẫu cần được giới hạn, phù hợp với tốc độ phản ứng của acrolein với lớp hấp phụ. Lấy mẫu ở tốc độ trên 0,1L/phút có thể làm mất hiệu lực của mẫu.
2.4.2. Chuẩn bị mẫu:

- Chuẩn bị và phân tích mẫu thử cùng các mẫu trắng. 
- Bẻ ống hấp phụ ở đường giữa 2 phần của ống.

- Đặt phần sau ống vào lọ 4mL.

- Đặt phần trước ống vào lọ 4mL thứ hai.

- Cho 2mL toluen vào mỗi lọ và đậy chặt nắp.

- Đặt các lọ trong bể lắc siêu âm 30 phút.

- Lập đường chuẩn (diện tích pic hoặc chiều cao với nồng độ acrolein, µg/mL).

2.4.3. Điều kiện sắc ký

- Thể tích bơm mẫu: 1µL.

- Nhiệt độ buồng bơm mẫu (injector): 230oC.

- Nhiệt độ detector: 2500C.

- Nhiệt độ cột tách: 90oC trong 8 phút; tăng 20oC /phút đến 200oC trong 11 phút.

- Tốc độ khí mang (He): 30mL/phút.

2.4.4. Phân tích mẫu

- Cài đặt máy sắc ký khí ở điều kiện phân tích.

- Cài đặt cột khí và hydro với đầu dò nitơ theo thông số kỹ thuật của nhà sản xuất. 

- Tiêm 1µL mẫu vào buồng bơm mẫu.

 - Đo diện tích pic hoặc chiều cao pic. Dẫn xuất acrolein tr = 3,6 phút và 2- (hydroxymetyl) piperidin tr  = 10,7 phút. 

2.5. Tính toán kết quả

Xác định µg/mL acrolein trong phần trước mẫu (Wf), sau mẫu (Wb) từ phần đường chuẩn và nhân với 2 (mL thể tích giải hấp). 

Tính nồng độ, C (mg/m3), của acrolein trong thể tích không khí được lấy mẫu, V (L).
 
Nồng độ acrolein (C) trong không khí, được tính theo công thức:




                        (Wf + Wb ). 2 

 


             C =     --------------------, (mg/m3)  

                                                                  V 

Trong đó:

- C:  Nồng độ acrolein trong không khí (mg/m3).

- Wf: Khối lượng của acrolein trong phần hấp phụ trước ống mẫu (µg).

- Wb : Khối lượng của acrolein trong phần hấp phụ sau ống mẫu (µg).
- V: Thể tích không khí lấy mẫu (L).

Phụ lục 2 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH ACRYLAMIT [CH2CHCONH2] – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ LỎNG HIỆU NĂNG CAO

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Acrylamit trong không khí được hấp phụ vào ống hấp phụ OVS-7. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký lỏng hiệu năng cao theo một điều kiện sắc ký phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector UV, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ acrylamit có trong mẫu khí đem phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng đạt 1L/phút.

- Đầu lấy mẫu (ống OVS-7): đường kính ngoài (OD) 13mm và thuôn nhọn đến (OD) 6mm, có chứa hai phần của chất hấp phụ XAD 7 (trước: 270mg; sau: 140mg) ngăn cách bởi một bộ lọc sợi thủy tinh đường kính 13mm. Phần sau được giữ bằng hai nút xốp và phần trước nằm giữa nút xốp và bộ lọc sợi thủy tinh. Bộ lọc sợi thủy tinh được giữ bên cạnh phần trước bằng bộ giữ polytetrafluoroethylen (PTFE). Có thể sử dụng ống bán sẵn.
- Bình định mức và các Pipet.

- Lọ: 2mL và 7mL.

- Máy lắc cơ học.

- Cân phân tích có độ chính xác 0,1mg.

- Máy sắc ký lỏng hiệu năng cao (HPLC), detetor UV, có bộ lấy mẫu tự động. Cột sắc ký 25cm × 4,6mm (ID).

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Acetonitrile, tinh khiết HPLC.

- Acrylamit, cấp độ thuốc thử.

- Nước, tinh khiết HPLC.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Bẻ gẫy hai đầu ống hấp phụ và cắm 1 đầu vào ống mềm (theo hướng dẫn trên ống) nối với máy lấy mẫu, bật máy. 

- Lưu lượng lấy mẫu 1L/phút. Thể tích không khí lấy từ 120L. 

- Sau khi lấy mẫu, đậy ống hấp phụ bằng nút nhựa và cho vào hộp bảo quản đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu.

- Khi lấy khoảng 10 mẫu sẽ để 1-2 mẫu trắng.

2.4.2. Chuẩn bị chất chuẩn và mẫu phân tích 

- Chuẩn bị chất chuẩn: cân 10 - 15mg acrylamit. Chuyển acrylamit sang các bình định mức 10mL riêng biệt và thêm dung dịch chứa 5% metanol, 95% nước đến vạch định mức. Tạo các chuẩn từ 2,0 đến 185 µg/mL bằng cách pha loãng các chất chuẩn gốc với dung dịch chứa 5% metanol 95% nước. Bảo quản chất chuẩn đã pha loãng trong tủ lạnh.

- Chuẩn bị và phân tích mẫu thử cùng các mẫu trắng. 
- Chuyển bộ lọc sợi thủy tinh và phần trước của chất hấp phụ XAD-7 vào lọ 7mL. Chuyển phần sau của chất hấp phụ XAD-7 vào lọ 7ml khác.

- Thêm 5,0mL dung dịch chứa 5% metanol, 95% nước vào mỗi lọ và đậy kín bằng nắp có lót teflon.

- Lắc các lọ trong 30 phút trên máy lắc cơ học.

- Nếu cần, chuyển mẫu vào lọ 2mL để sử dụng trên bộ lấy mẫu tự động của HPLC.

- Lập đường chuẩn (diện tích pic hoặc chiều cao với nồng độ acrylamit, µg/mL).

2.4.3. Điều kiện sắc ký

- Cột: 25cm × 4,6mm Zorbax ODS (5µm)

- Pha động: 5% metanol 95% nước

- Tốc độ dòng chảy: 1,0mL/phút

- Bước sóng: 200nm, 214nm, 240nm

- Thời gian lưu: 4,0 phút

- Thể tích tiêm: 25.0µL

2.4.4. Phân tích mẫu

- Cài đặt máy HPLC ở điều kiện phân tích.

- Tiêm 25µL mẫu vào buồng bơm mẫu.

 - Đo diện tích pic. 

2.5. Tính toán kết quả

 - Đường chuẩn được lập từ ít nhất bốn chất chuẩn ở các nồng độ khác nhau. Xác định các giá trị (µg) của mẫu phân tích và mẫu trắng từ đường chuẩn.

- Các giá trị (µg) thu được mẫu phân tích được hiệu chỉnh đối với mẫu trắng.

-
Nồng độ acrylamit (C) trong không khí, được tính theo công thức:

	C =
	(µg/L mẫu phân tích đã hiệu chỉnh) x (thể tích giải hấp, mL)
	mg/m3

	
	(Thể tích không khí lấy mẫu, L) x (Hiệu quả giải hấp)
	


Phụ lục 3
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH ACRYLONITRIL [CH2CHCN] – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Acrylonitril trong không khí được hấp phụ vào trong ống than hoạt tính. Mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí, detector FID. Tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và mẫu chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ acrylonitril có trong mẫu khí đem phân tích. 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,01 - 0,2L/phút.

- Đầu lấy mẫu (ống than hoạt tính): Dài 7cm, đường kính ngoài (OD) 6mm, đường kính trong (ID) 4mm, đầu hàn kín, có chứa hai phần của than vỏ dừa đã hoạt hoá (trước: 100mg; sau: 50mg) ngăn cách bởi một nút xốp  urethan 2mm. Một nút len thuỷ tinh silylated ở phần đầu trước và nút xốp urethan 3mm  ở phần đầu sau. Có thể sử dụng ống bán sẵn.

- Bình định mức: Dung tích 10mL.

- Pipet: Dung tích 1mL, có quả bóp.

- Micro xy lanh: Dung tích 10µL (chia vạch 0,1 µL) và các dung tích khác khi cần.

- Ống đong: Dung tích 1L.

- Lọ thủy tinh: 2mL.

- Hệ thống chưng cất.

- Cân phân tích có độ chính xác 0,1mg.

- Máy sắc ký khí, detetor FID, cột sắc ký.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Carbon disulfide (CS2), tinh khiết sắc khí.

- Aceton, tinh khiết sắc khí.

- Hexane, thuốc thử tinh khiết.

- Dung dịch rửa giải: 2% acetone trong  carbon disulfide.

- Acrylonitril, ổn định, ít nhất 1 tháng ở 40C.

- Acrylonitril, tinh khiết chưng cất.

- Dung dịch chuẩn gốc 4µg/µL. Thêm 50µL acrylonitril trưng cất vào 10mL hexane. Ổn định 1 tuần ở 40C.
- Khí hydro, cấp độ tinh khiết.

- Khí heli, cấp độ tinh khiết.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Bẻ gẫy hai đầu ống than hoạt tính và cắm vào ống mềm (theo hướng dẫn trên ống) nối với máy lấy mẫu, bật máy. 

- Lưu lượng lấy mẫu 0,01 - 0,2L/phút. Thể tích không khí lấy từ 3,5 – 20L. 

- Sau khi lấy mẫu, đậy nút ống than hoạt tính bằng nút nhựa và cho vào hộp bảo quản đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu. 

- Để 1-2 mẫu trắng khi lấy khoảng 10 mẫu hiện trường. 

2.4.2. Điều kiện sắc ký

- Thể tích bơm mẫu: 2µL.

- Nhiệt độ buồng bơm mẫu (injector): 200oC.

- Nhiệt độ detector: 2000C.

- Nhiệt độ cột tách: 85oC.

- Tốc độ khí mang (N2 hoặc He): 25mL/phút.

2.4.3. Chuẩn bị mẫu

- Chuẩn bị và phân tích mẫu cùng mẫu trắng.

- Để phần than hoạt tính phần trước và sau ống hấp phụ vào các lọ khác nhau.

- Thêm 1mL dung dịch rửa giải vào mỗi lọ.

- Để giải hấp trong 30 phút.

- Dựng đường chuẩn (diện tích pic và µg acrylonitril).

- Xác định hiệu quả giải hấp (DE).

2.4.4. Phân tích mẫu

- Cài đặt máy sắc ký khí ở điều kiện phân tích.

- Cài đặt cột với đầu dò FID theo thông số kỹ thuật của nhà sản xuất. 

- Tiêm 2µL mẫu vào buồng bơm mẫu.

 - Đo diện tích pic. 

2.5. Tính toán kết quả

- Xác định khối lượng, µg (đã hiệu chỉnh DE) của acrylonitril trong phần trước ống mẫu (Wt) và phía sau ống mẫu (Wb), trung bình phần hấp phụ mẫu trắng phía trước ống (Bt) và phía sau ống (Bb).

Ghi chú: Nếu Wb > Wt/10: có sự quá tải ống lấy mẫu và có thể mất mẫu.

Tính nồng độ C, của acrylonitril trong thể tích không khí đã lấy mẫu, V (L):

 


                           (Wt + Wb – Bt – Bb) 

 


             C =  -------------------------------  (mg/m3)  

                                                                     V   

Trong đó :

C: Nồng độ acrylonitril trong thể tích không khí đã lấy mẫu (mg/m3). 

Wt: Khối lượng acrylonitril trong phần trước ống mẫu (µg).
Wb: Khối lượng acrylonitril trong phần sau ống mẫu (µg).
Bt: Khối lượng trung bình acrylonitril trong phần hấp phụ mẫu trắng phía trước ống (µg).
Bb: Khối lượng trung bình acrylonitril trong phần hấp phụ mẫu trắng phía sau ống (µg).
V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (L).
Phụ lục 4 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH AMYL AXETAT [CH3COOC5H11] – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Amyl axetat trong không khí được hấp phụ vào trong ống than hoạt tính. Mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí, detector FID. Tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và mẫu chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ amyl axetat có trong mẫu khí đem phân tích. 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,01 - 0,2L/phút.

- Đầu lấy mẫu (ống than hoạt tính): Dài 7cm, đường kính ngoài (OD) 6mm, đường kính trong (ID) 4mm, đầu hàn kín, có chứa hai phần của than vỏ dừa đã hoạt hoá (trước: 100mg; sau: 50mg) ngăn cách bởi một nút xốp  urethan 2mm. Một nút len thuỷ tinh silylated ở phần đầu trước và nút xốp urethan 3mm  ở phần đầu sau. Có thể sử dụng ống bán sẵn.

- Bình định mức: Dung tích 10mL.

- Pipet: Dung tích 1mL, 5mL,10Ml, có quả bóp hoặc tự hút.

- Micro Xy lanh: Dung tích 10µL (chia vạch 0,1 µL), 25µL, 50µL, 100µL.

- Ống đong: Dung tích 1L.

- Lọ thủy tinh: 2mL.

- Cân phân tích có độ chính xác 0,1mg.

- Máy sắc ký khí, detetor FID, cột sắc ký.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Dung dịch giải hấp: carbon disulfide (CS2), tinh khiết phân tích.

- Khí nitơ, cấp độ tinh khiết.

- Khí hydro, cấp độ tinh khiết.

- Khí heli, cấp độ tinh khiết.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Bẻ gẫy hai đầu ống than hoạt tính và cắm 1 đầu vào ống mềm (theo hướng dẫn trên ống) nối với máy lấy mẫu, bật máy. 

- Lưu lượng lấy mẫu 0,01 - 0,2L/phút. Thể tích không khí lấy từ 1 – 10L. 

- Sau khi lấy mẫu, đậy nút ống than hoạt tính bằng nút nhựa (không dùng nút cao su) và cho vào hộp bảo quản đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu.

- Khi lấy khoảng 10 mẫu sẽ để 1-2 mẫu trắng.

2.4.2. Điều kiện sắc ký

- Thể tích bơm mẫu: 1µL.

- Nhiệt độ buồng bơm mẫu (injector): 200 - 225oC.

- Nhiệt độ detector: 250 - 3000C.

- Nhiệt độ cột tách: Nhiệt độ ban đầu 50oC giữ trong 2 phút, sau đó tăng dần với tốc độ tăng 5oC/phút tới 110oC và giữ trong 3 phút.

- Tốc độ khí mang (He): 4mL/phút.

2.4.3. Chuẩn bị mẫu:

- Chuẩn bị và phân tích mẫu cùng mẫu trắng.

- Để phần than hoạt tính phần trước và sau ống hấp phụ vào các lọ khác nhau.

- Thêm 1mL dung dịch giải hấp vào mỗi lọ.

- Để giải hấp trong 30 phút.

- Xác định hiệu quả giải hấp (DE).

2.4.4. Phân tích mẫu

- Cài đặt máy sắc ký khí ở điều kiện phân tích.

- Cài đặt cột với đầu dò FID theo thông số kỹ thuật của nhà sản xuất. 

- Tiêm 1µL mẫu vào buồng bơm mẫu.

 - Đo diện tích pic. 

2.5. Tính toán kết quả

- Xác định khối lượng, µg (đã hiệu chỉnh DE xác định hiệu quả giải hấp) của amyl axetat trong phần trước ống mẫu (Wt) và phía sau ống mẫu (Wb), trung bình phần hấp phụ mẫu trắng phía trước ống (Bt) và phía sau ống (Bb).

Ghi chú: Nếu Wb > Wt/10: có sự quá tải ống lấy mẫu và có thể mất mẫu.

Tính nồng độ C, của amyl axetat trong thể tích không khí đã lấy mẫu, V (L):

 


                           (Wt + Wb – Bt – Bb) 

 


             C =  -------------------------------  (mg/m3)  

                                                                     V   

Trong đó :

C: Nồng độ amyl axetat trong thể tích không khí đã lấy mẫu (mg/m3). 

Wt: Khối lượng amyl axetat trong phần trước ống mẫu (µg).
Wb: Khối lượng amyl axetat trong phần sau ống mẫu (µg).
Bt: Khối lượng trung bình amyl axetat trong phần hấp phụ mẫu trắng phía trước ống (µg).
Bb: Khối lượng trung bình amyl axetat trong phần hấp phụ mẫu trắng phía sau ống (µg).
V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (L).

Phụ lục 5 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH ANHYDRIT PHTALIC [C8H4O3] – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ LỎNG HIỆU NĂNG CAO

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Anhydrit phtalic trong không khí được lấy mẫu qua đầu lấy mẫu có chứa giấy lọc. Sau đó mẫu được xử lý rồi bơm lên hệ thống sắc ký lỏng hiệu năng cao, detector UV. Tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ anhydrit phtalic có trong mẫu khí đem phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng đạt 1L/phút.

- Đầu lấy mẫu là cát xét 3 mảnh có chứa 2 giấy lọc sợi thủy tinh, mỗi giấy lọc được tráng phủ 10mg veratrylamine. Chuẩn bị các giấy lọc tráng bằng cách cho 0,4mL dung dịch veratrylamine 25mg/mL trong metanol rồi để khô trong tủ hút hoặc trong chân không. Các giấy lọc tráng được bảo quản trong hộp kín để tủ lạnh và sử dụng trong vòng một tháng sau khi chuẩn bị.

- Bình định mức và các Pipet.

- Lọ đựng mẫu: 4mL có nắp vách ngăn lót Teflon.

- Máy lắc cơ học.

- Cân phân tích có độ chính xác 0,1mg.

- Máy sắc ký lỏng hiệu năng cao (HPLC), detetor UV, có bộ lấy mẫu tự động WISP. Cột HPLC có khả năng tách veratrylamine.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Dẫn xuất phthalic anhydride-veratrylamine (PHVA).

- Dung dịch chiết: acetonitrile/dimethyl sulfoxide 90:10

- Acid phosphoric:  thuốc thử tinh khiết 
- Nước, tinh khiết HPLC.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Tháo phần trên cát xét để tạo cát xét mặt mở, nối đáy cát xét với máy lấy mẫu qua ống mềm, hướng phần mặt mở của cát xét xuống dưới, ngang vùng thở, bật máy. 

- Lưu lượng lấy mẫu 1L/phút. Thể tích không khí lấy từ 75L. 

- Sau khi lấy mẫu, lắp lại phần trên cát xét, đậy nút cát xét ở phần đỉnh và đáy cát xét bằng bằng nút nhựa. Cho cát xét vào hộp bảo quản đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu.

- Khi lấy khoảng 10 mẫu sẽ để 1-2 mẫu trắng.

2.4.2. Chuẩn bị chất chuẩn và mẫu phân tích 

- Chuẩn bị chất chuẩn: 

+ Chuẩn bị các chất chuẩn gốc bằng cách cân 10-20mg PHVA trong bình định mức 10mL, pha loãng đến thể tích bằng dung dịch chiết. Áp dụng hệ số 0,4697 cho trọng lượng của PHVA để chuyển nó thành anhydrit phthalic. Ví dụ, 10mg PHVA hòa tan trong 10mL sẽ cho một dung dịch gốc tiêu chuẩn đại diện cho 0,4697mg/mL hoặc 469,7pg/mL anhydrit phthalic. (MW anhydrit phthalic) / (MW PHVA) = 148,12 / 315,33 = 0,4697.

+ Chuẩn bị chất chuẩn phân tích bằng cách pha loãng chất chuẩn gốc với dung dịch chiết. Chất chuẩn phân tích 112,5µg/mL (450µg/mẫu) đại diện cho mẫu nồng độ đích.

+ Chuẩn bị đủ số lượng chất chuẩn để tạo đường chuẩn. Nồng độ chuẩn phân tích phải trùng với nồng độ mẫu.

- Chuẩn bị và phân tích mẫu thử cùng các mẫu trắng. 
- Chuyển 2  giấy lọc sang các lọ WISP khác nhau, tốt nhất là gấp đôi giấy lọc với các nếp gấp song song.

- Thêm 4,0mL dung dịch chiết vào mỗi lọ.

- Đậy nắp các lọ và lắc trên máy lắc cơ học trong 1 giờ.

- Lập đường chuẩn (diện tích pic hoặc chiều cao với nồng độ anhydrit phthalic, µg/mL).

2.4.3. Điều kiện sắc ký

- Cột: Nova-pak C18 (8mm x 100mm, cỡ hạt 5µm)

- Chất rửa giải: nước/axetonitril/axit photphoric 73:27:0,1 (v / v / v)

- Tốc độ: 2,0mL/phút

- Thể tích tiêm: 5 µL

- Thời gian lưu: 5,8 phút

- Detector UV: 200nm 

2.4.4. Phân tích mẫu

- Cài đặt máy HPLC ở điều kiện phân tích.

- Tiêm 5µL mẫu vào buồng bơm mẫu.

 - Đo diện tích pic. 

2.5. Tính toán kết quả

- Xác định khối lượng (µg) anhydrit phthalic của các mẫu được xác định từ đường chuẩn. Nếu anhydrit phthalic được xác định ở giấy lọc phía sau, thì lượng anhydrit phthalic sẽ là tổng của anhydrit phthalic trong giấy lọc trước và sau.

- Hiệu chỉnh mẫu trắng được thực hiện trước khi cộng kết quả của giấy lọc trước và sau.

Nồng độ anhydrit phthalic trong không khí được tính theo công thức sau:

                       

 
        A 
 


             C =  -------------------------------  , (mg/m3).  

                                                                    B x E        

trong đó 

C: Nồng độ anhydrit phthalic trong không khí (mg/m3).  
A : Khối lượng anhydrit phthalic trong giấy lọc đã hiệu chỉnh mẫu trắng (µg) .

B : Thể tích không khí được lấy mẫu (L)

E: Hiệu suất giải hấp
Phụ lục 6 

KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH ANTIMON [Sb] – 

PHƯƠNG PHÁP QUANG PHỔ HẤP THỤ NGUYÊN TỬ (AAS)

 (Ban hành kèm theo QCVN       :2019/BYT ngày   tháng   năm 2019

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý


Lấy mẫu antimon trong không khí bằng giấy lọc ester cellulose (MCE). Phân tích trên máy quang phổ hấp thụ nguyên tử (AAS), ở bước sóng 217,6nm. Dựa vào tỷ lệ độ hấp thụ quang trong vùng tuyến tính và nồng độ antimon trong mẫu chuẩn sẽ tính toán được kết quả phân tích.

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.
2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- 
Giấy lọc ester cellulose (MEC): kích thước lỗ 0,8µm, đường kính 37mm.

-
 Casset để chứa giấy lọc.

- 
Máy lấy mẫu, lưu lượng 2L/phút.

-
 Máy quang phổ hấp thụ nguyên tử (AAS).

- 
Bình định mức, cốc thủy tinh chịu nhiệt, ống tuýp đựng mẫu, pipet các thể tích.

- 
Bếp điện.

- 
Cân phân tích (0,01 mg)

2.3. Hoá chất, thuốc thử:
- 
Acid nitric (HNO3) đặc, siêu tinh khiết.

-
 Acid hydrochloric (HCl) đặc, siêu tinh khiết.

- 
Nước cất đề ion hóa.

- 
Acid hydrochloric (HCl) 0,5N. Thêm 41,5mL acid hydrochloric đặc vào nước, pha loãng tới 1L.

- 
Dung dịch chuẩn gốc, 100µg Cd/mL. Có thể dùng chuẩn gốc bán sẵn hoặc hoà tan 0,100g Cd kim loại trong thể tích tối thiểu với acid hydrochloric (1:1); pha loãng tới 1L với HCl 0,5N.

- 
Acetylen.

Chú ý: Thực hiện phá mẫu acid trong tủ hút. Các hợp chất bạc rất độc hại, cần thận trọng khi thao tác.

2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Lấy mẫu
· Kiểm tra tình trạng bơm lấy mẫu và lưu lượng hút. Nếu không có lưu lượng kế gắn liền máy phải sử dụng lưu lượng kế ngoài để chuẩn máy cho đạt 1,5 lít/phút.

· Chuẩn bị đầu lấy mẫu, ghi số thứ tự của cát-xét vào phần đáy cát-xét. 

· Lắp giấy lọc vào cát-xét. Ghi lại số thứ tự của bao tương ứng với số thứ tự cát-xét đặt giấy lọc:

+ Đặt miếng đệm đỡ giấy lọc xuống phần đáy cát xét (phần có khứa).

+ Dùng panh kẹp giấy lọc từ trong bao nhẹ nhàng đặt lên miếng đệm đỡ giấy lọc.

+ Ghép phần thứ hai của cát-xét với đáy cát-xét.

+ Đặt tiếp phần nắp cát-xét lên trên cùng. Chú ý: Tránh làm rách và nhiễm bẩn giấy lọc.

+ Dùng băng keo gắn phần đầu và phần thứ hai với nhau, ghi số thứ tự cát-xét lên trên băng keo.

+ Lắp cát-xét vào bầu giữ cát-xét.

+ Tháo phần nắp cát-xét ra.

+ Đặt cyclone vào.

+ Đưa vào bầu giữ cát-xét.

· Xác định vị trí cần lấy mẫu và người công nhân sẽ đeo máy sao cho vị trí của người công nhân đeo máy là đại diện cho một thao tác hoặc một bộ phận hay công đoạn trong quy trình sản xuất.

· Cho người công nhân đeo máy vào thắt lưng, đầu lấy mẫu gắn vào ve áo, một đầu ống dẫn khí gắn vào máy bơm hút.

· Hướng dẫn công nhân nắm được yêu cầu lấy mẫu và cách bảo quản thiết bị.

· Bật máy, ghi lại vị trí lấy mẫu và số đầu lấy mẫu. 

· Tốc độ lấy mẫu 2 lít/phút. Tuỳ thuộc vào nồng độ antimon mà quyết định thời gian lấy mẫu phù hợp để đạt được lượng antimon hấp phụ trên giấy lọc, không bị bão hòa dễ mất mẫu.
· Đo đạc và ghi lại điều kiện vi khí hậu (nhiệt độ, độ ẩm, tốc độ gió) và áp suất không khí.

-
Khi đủ thời gian lấy mẫu, tắt máy ghi lại thời gian lấy mẫu trên máy hoặc bằng đồng hồ bấm giây. 
· Khi tháo cát-xét khỏi bầu giữ lưu ý không được xoay cyclone xuống vì sẽ làm cho bụi từ đáy cyclone rơi xuống giấy lọc. Các cát-xét đã lấy mẫu được đóng nút và để trong hộp bảo quản mẫu riêng, đầu cát-xét có lỗ không khí vào hướng lên trên. 

2.4.2. Xử lý mẫu 

- 
Chuyển giấy lọc từ casset vào cốc thủy tinh.

- 
Tro hóa: thêm 3.5 mL HNO3 đặc. Đun trên bếp điện ở 140oC cho tới khi thể tích được giảm xuống tới 1 -2mL (khi đun đậy cốc bằng một tấm kính).

- 
Chuyển lượng dung dịch vào bình định mức 25mL, pha loãng tới vạch bằng nước cất (dung dịch cuối – HCL 0,5N).

2.4.3. Điều kiện phân tích

Phân tích trên máy AAS, với một số điều kiện phân tích sau:

-
Kỹ thuật: Quang phổ hấp thụ nguyên tử, ngọn lửa.

- 
Ngọn lửa: không khí - acetylen - oxy hoá.

- 
Bước sóng: 250nm.

- 
Hiệu chỉnh đường nền: Liên tục D2 hoặc H2.

2.4.4. Xây dựng đường chuẩn

Từ dung dịch gốc 1000µg/mL, pha đường chuẩn trong khoảng 10 điểm cho một thang mẫu chuẩn. Khoảng cách giữa các điểm là 1µg/mL. Tùy vào đặc điểm của mẫu cần phân tích để pha khoảng tuyến tính của đường chuẩn cho phù hợp.

2.4.5. Phân tích mẫu

- Đặt chế độ máy quang phổ phù hợp với khuyến cáo của nhà sản xuất và các điều kiện trong mục 2.4.3.

Chú ý: Nếu các giá trị độ hấp thụ của mẫu thử ở bên trên phạm vi tuyến tính của các dung dịch chuẩn, pha loãng dung dịch thử với HCl 0,5N, phân tích lại, và sử dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán.

2.5. Tính toán kết quả:
Nồng độ antimon trong không khí được tính theo công thức:

                                 (Cs.Vs – Cb.Vb)

                  C = ----------------------------------  (mg/m3)

                                         V

Trong đó: 


C: Nồng độ antimon trong không khí (mg/m3).


Cs: Nồng độ antimon tương ứng với đường chuẩn (µg/mL).


Cb: Nồng độ antimon trong mẫu trắng tương ứng với đường chuẩn (µg/mL).


Vs: Thể tích dung dịch hấp thụ (mL).


Vb: Thể tích dung dịch mẫu trắng (mL).


V: Thể tích không khí lấy mẫu (L).

Phụ lục 7
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH ANTU [C10H7NHC(NH2)S]   – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ LỎNG HIỆU NĂNG CAO

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

ATU trong không khí được lấy mẫu qua đầu lấy mẫu có chứa giấy lọc. Sau đó mẫu được xử lý rồi bơm lên hệ thống sắc ký lỏng hiệu năng cao, detector UV. Tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ ANTU có trong mẫu khí đem phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 1,5 - 2L/phút.

- Đầu lấy mẫu là cát xét 3 mảnh, đường kính 37mm, giấy lọc Teflon (loại Millipore FA hoặc tương đương), giấy lọc có tấm đệm đỡ đặt trong cát xét.

- Bình định mức các kích cỡ phù hợp cho chuẩn bị dung dịch chuẩn.

- Pipet: 10mL và các kích cỡ phù hợp cho chuẩn bị dung dịch chuẩn.

- Xylanh: 2mL.

- Kẹp giấy lọc.

- Lọ sáng màu: 20mL. 
- Máy sắc ký lỏng hiệu năng cao (HPLC), detetor UV. Cột HPLC Microbondapak C-18 (30cm x 3,9mm (ID).

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- α-naphthylthiourea, thuốc thử tinh khiết.

- Methanol thuốc thử tinh khiết.

- Nước khử ion, tinh khiết.

- Dung dịch chuẩn gốc: chuẩn bị 150µL ANTU pha loãng với methanol trong bình định mức. ANTU được pha loãng chậm.

- Bơm áp suất hoặc nitrogen để làm khô xilanh.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Mở nút cát xét, nối đáy cát xét với máy lấy mẫu qua ống mềm, hướng phần mặt mở của cát xét xuống dưới, ngang vùng thở, bật máy. 

- Lưu lượng lấy mẫu 1,5 - 2L/phút. Thể tích không khí lấy 480L. 

- Sau khi lấy mẫu, đậy nút cát xét ở phần đỉnh và đáy cát xét bằng bằng nút nhựa. Cho cát xét vào hộp bảo quản đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu.

- Khi lấy khoảng 10 mẫu sẽ để 1-2 mẫu trắng.

2.4.2. Chuẩn bị chất chuẩn và mẫu phân tích 

- Chuẩn bị chất chuẩn: 

+ Từ dung dịch chuẩn gốc, lấy 1 lượng thích hợp và hòa với methanol. Thực hiện ít nhất 5 dải chuẩn với nồng độ từ 1,4 – 43,2µg/mL. Khoảng này căn cứ trên thể tích 480l mẫu.

- Chuẩn bị và phân tích mẫu thử cùng các mẫu trắng. 
- Chuyển giấy lọc từ cat xét sang các lọ sáng màu thể tích 20mL.

- Thêm 10mL methanol vào mỗi lọ và  trộn bằng cách xoay. 

- Để mẫu cố định ít nhất 30 phút.

- Lập đường chuẩn (diện tích pic hoặc chiều cao với nồng độ ANTU, µg/mL).

2.4.3. Điều kiện sắc ký

- Nhiệt độ cột: nhiệt độ bên ngoài

- Pha động: 50% methanol và 50% nước khử ion tinh khiết

- Tốc độ: 1,2mL/phút

- Thể tích tiêm: 10µL

- Detector UV: 254nm 

2.4.4. Phân tích mẫu

- Cài đặt máy HPLC ở điều kiện phân tích.

- Tiêm 10µL mẫu vào buồng bơm mẫu.

 - Đo diện tích pic. 

2.5. Tính toán kết quả

- Xác định khối lượng (µg) ANTU của mẫu được xác định từ đường chuẩn và thực hiện hiệu chỉnh mẫu trắng. 

- Nồng độ ANTU trong không khí được tính theo công thức sau:

                       

 
        A 
 


             C =  -------------------------------  , (mg/m3).  

                                                                    B x E        

trong đó 

C: Nồng độ ANTU trong không khí (mg/m3).  
A : Khối lượng ANTU trong giấy lọc đã hiệu chỉnh mẫu trắng (µg).

B : Thể tích không khí được lấy mẫu (L)

E: Hiệu suất giải hấp

Phụ lục 8
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH ATPHAN (KHÓI)– 

PHƯƠNG PHÁP TRỌNG LƯỢNG (CÂN GIẤY LỌC)

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Xác định nồng độ atphan (khói) bằng cách xác định nồng độ tổng các phần tử hạt rắn trong không khí.

Không khí được hút qua đầu thu mẫu có chứa giấy lọc bằng một bơm hút. Khi không khí đi qua giấy lọc, các phần tử hạt rắn sẽ được giữ lại trên giấy lọc. Cân giấy lọc trước và sau lấy mẫu. Dựa vào lượng hạt rắn thu được và thể tích không khí đã lấy mẫu để tính nồng độ atphan (khói) trong không khí, đơn vị tính mg/m3.

2. Phương pháp xác định

2.1. Thiết bị, dụng cụ
- Bơm lấy mẫu (Bơm hút): Lưu lượng lấy mẫu 1-4lít/phút, có thể gắn kèm lưu lượng kế và bộ đo thời gian lấy mẫu.

- Đầu lấy mẫu (Đầu thu mẫu): Là bộ phận thu bụi trong đó có đặt giấy lọc, đường kính 37mm.

- Giấy lọc: Đường kính 37mm. Có thể sử dụng một trong các loại giấy lọc như: sợi thuỷ tinh, PVC, Vinyl metricel, Teflon... 

- Tấm giấy đệm làm giá đỡ giấy lọc.

- Ống cao su hoặc ống nylon: Nối từ đầu lấy mẫu tới bơm hút. Ống cao su phải dẻo, kín và đường kính bên trong đồng đều.

- Giá 3 chân để đặt đầu lấy mẫu, có thể điều chỉnh được chiều cao và hướng.

- Panh mũi phẳng để gắp giấy lọc và tấm đệm.

- Tủ sấy có khả năng kiểm soát nhiệt độ.

- Cân phân tích độ chính xác tối thiểu 0,01mg.

- Bao đựng giấy lọc (bao làm bằng vật liệu không hút ẩm, bao trong còn yêu cầu không tĩnh điện, có thể dùng giấy can kỹ thuật).

- Các hộp bảo quản mẫu.

- Trong trường hợp bơm hút không khí không gắn kèm lưu lượng kế và bộ đo thời gian thì cần có lưu lượng kế và đồng hồ tính thời gian bên ngoài.

- Buồng cân mẫu ổn định về nhiệt độ và độ ẩm. (Khi cân, nhiệt độ: 25+10C; độ ẩm: 50+10%). 

2.2. Lấy mẫu, bảo quản và vận chuyển mẫu

- Kiểm tra tình trạng bơm hút và chuẩn lưu lượng hút. Nếu bơm hút không có lưu lượng kế gắn kèm thì phải sử dụng lưu lượng kế ngoài để chuẩn. 
- Sấy giấy lọc trước khi cân: Giấy lọc đựng trong bao kép. Bao ngoài để bảo vệ, bao trong chứa giấy lọc và có cùng số thứ tự với bao ngoài. Bao trong được sấy, cân cùng giấy lọc. Sấy ở nhiệt độ 500C trong 2 giờ. Với một số loại giấy lọc đặc biệt, không hút ẩm thì không cần sấy giấy lọc (trước và sau lấy mẫu) nhưng phải để trong buồng cân 24 giờ trước khi cân. 
- Cân bao trong có chứa giấy lọc, ghi lại trọng lượng, P(mg).

- Đặt bao trong vào bao bảo vệ (bao ngoài) và để trong hộp bảo quản mẫu. 

- Nếu có nhiều đầu lấy mẫu, có thể lắp giấy lọc vào đầu lấy mẫu và để trong hộp bảo quản.

- Tới nơi lấy mẫu, xác định vị trí cần lấy mẫu và hướng gió.

- Mở đầu lấy mẫu, đặt giấy tấm đệm vào đầu lấy mẫu sau đó đặt giấy lọc lên trên tấm đệm, đóng đầu lấy mẫu.

- Đặt đầu lấy mẫu lên giá 3 chân, điều chỉnh chiều cao sao cho ngang tầm hô hấp người lao động làm việc và vuông góc với hướng gió.

- Nối ống dây cao su một đầu vào đầu lấy mẫu, một đầu vào bơm hút.

- Bật bơm hút, ghi địa điểm lấy mẫu, số thứ tự của mẫu, tình trạng sản xuất.

- Đo đạc và ghi lại điều kiện nhiệt độ, độ ẩm, tốc độ gió, áp suất không khí.

- Khi đủ thời gian lấy mẫu, tắt bơm hút, ghi lại thời gian lấy mẫu.

- Tuỳ thuộc vào nồng độ bụi nơi sản xuất mà quyết định thời gian lấy mẫu phù hợp để đạt được lượng hạt rắn phân tán đều trên giấy lọc, không bị quá tải gây giảm áp lực hút. 

- Tới vị trí lấy mẫu tiếp theo thay giấy lọc hoặc đầu lấy mẫu khác.

- Giấy lọc sau khi lấy mẫu được cho vào bao kép tương ứng đặt trong hộp bảo quản mẫu hoặc đặt đầu lấy mẫu vào hộp bảo quản mẫu.

2.3. Các bước tiến hành sau lấy mẫu

- Sấy bao trong có chứa giấy lọc. Sấy ở nhiệt độ 500C trong 2 giờ.

- Cân bao trong có chứa giấy lọc ngay khi lấy ra khỏi tủ sấy, ghi lại trọng lượng (P', mg).

- Cân giấy lọc làm chứng.

- Ghi tình trạng giấy lọc: Bình thường, quá tải bụi, thủng, rách, ướt…

- Chú ý: Cân mẫu trên cùng một chiếc cân và cùng người cân.

- Mỗi một lô 10 giấy lọc dùng để lấy mẫu phải để tối thiểu 2 giấy lọc làm chứng, các giấy lọc này cũng đem ra hiện trường nhưng không lấy mẫu.

2.4. Sơ đồ tóm tắt quy trình xét nghiệm


2.5. Tính toán kết quả

Tính giá trị hiệu chỉnh K

Các loại giấy lọc đều ít nhiều chịu ảnh hưởng của nhiệt độ, độ ẩm. Để tránh sai số do nhiệt độ, độ ẩm gây ra cần sử dụng giá trị hiệu chỉnh K. Giá trị này được tính từ mẫu chứng:


Trong đó: 

- P1s: Trọng lượng giấy lọc chứng số 1 sau lấy mẫu (mg).

- P1t: Trọng lượng giấy lọc chứng số 1 trước lấy mẫu (mg).

- P2s: Trọng lượng giấy lọc chứng số 2 sau lấy mẫu (mg).

- P2t: Trọng lượng giấy lọc chứng số 2 trước lấy mẫu (mg).

- Pns: Trọng lượng giấy lọc chứng thứ n sau lấy mẫu (mg).

- Pnt: Trọng lượng giấy lọc chứng thứ n trước lấy mẫu (mg).

Giá trị K có thể >0 hoặc <0. 

- Nếu K >0 thì trọng lượng bụi phải trừ đi K.

- Nếu K <0 thì trọng lượng bụi phải cộng với K.

Tính nồng độ atphan trong không khí

Nồng độ atphan trong không khí vùng làm việc được tính theo công thức sau:

Trong đó:

- C: Nồng độ atphan (mg/m3).
- P’: Trọng lượng giấy lọc sau khi lấy mẫu (mg).
- P: Trọng lượng giấy lọc trước lấy mẫu (mg).
- K: Giá trị hiệu chỉnh mẫu.
- 1000: Hệ số quy đổi từ đơn vị lít ra đơn vị m3.
- V: Thể tích không khí đã lấy mẫu = Thời gian lấy mẫu (phút) x Lưu lượng bơm hút lấy mẫu (lít/phút).
Chú ý: V phải tính theo điều kiện tiêu chuẩn:


Trong đó:

- Vo: Thể tích không khí quy về điều kiện tiêu chuẩn (lít).
- V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (lít).
- P: Áp suất không khí tại vị trí lấy mẫu, đo trong thời gian lấy mẫu (mmHg).
- T0: Nhiệt độ không khí tại vị trí lấy mẫu (0C).
- 760: Áp suất không khí tại điều kiện tiêu chuẩn (mmHg).
Phụ lục 9 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH AXETON XYANOHYDRIN [CH3C(OH)CNCH3]  – PHƯƠNG PHÁP SẮC KÍ KHÍ

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Axeton xyanohydrin trong không khí được hấp phụ vào trong ống hấp phụ. Mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí, detector NP (Thermionic). Tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và mẫu chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ axeton xyanohydrin có trong mẫu khí đem phân tích. 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,01 - 0,2L/phút.

- Đầu lấy mẫu (ống hấp thụ porapak QS, 100/50mg): Dài 7cm, đường kính ngoài (OD) 6mm, đường kính trong (ID) 4mm, đầu hàn kín, có chứa hai phần (trước: 100mg; sau: 50mg) ngăn cách bởi một nút len thuỷ tinh. Có thể sử dụng ống bán sẵn.

- Tủ trữ lạnh

- Lọ thủy tinh: 2mL.

- Bể nước siêu âm.

- Micro xy lanh: Dung tích 10µL có chia vạch 0,1 µL.

- Pipet: Dung tích 1mL, có quả bóp.

- Cân phân tích có độ chính xác 0,1mg.

- Máy sắc ký khí, detetor NP, cột sắc ký.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Túi chống ẩm, dùng cho hiện trường.

- Axeton xyanohydrin, 98% hoặc hơn.

- Ethyl acetat, tinh khiết sắc khí.

- Dầu silicon (OV -17).

- Dung dịch chuẩn gốc, ca. 1,8mg/mL. Tiêm 2,0µL axeton xyanohydrin vào 1mL ethyl acetate.
- Nitrogen, tinh khiết.

- Khí hydro, tinh khiết.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Bẻ gẫy hai đầu ống hấp phụ và cắm vào ống mềm (theo hướng dẫn trên ống) nối với máy lấy mẫu, bật máy. 

- Lưu lượng lấy mẫu 0,1 - 0,2L/phút. Thể tích không khí lấy từ 0,3 – 12L. 

- Sau khi lấy mẫu, đậy nút ống bằng nút nhựa (không dùng nút cao su) và cho vào túi nhựa chống hút ẩm, bảo quản lạnh ở 00C, đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu. 

- Khi lấy khoảng 10 mẫu hiện trường, để 1-2 mẫu trắng. 

2.4.2. Điều kiện sắc ký

- Thể tích bơm mẫu: 5µL.

- Nhiệt độ buồng bơm mẫu (injector): 100oC.

- Nhiệt độ detector: 1000C.

- Nhiệt độ cột tách: 70oC.

- Tốc độ khí mang (N2): 33mL/phút.

2.4.3. Chuẩn bị mẫu

- Chuẩn bị và phân tích mẫu cùng mẫu trắng.

- Để phần than hoạt tính phần trước và sau ống hấp phụ vào các lọ khác nhau.

- Thêm 1mL ethyl acetate vào mỗi lọ.

- Để lắc trong bể nước siêu âm 60 phút.

- Dựng đường chuẩn (diện tích pic và µg axeton xyanohydrin).

- Xác định hiệu quả giải hấp (DE).

2.4.4. Phân tích mẫu

- Cài đặt máy sắc ký khí ở điều kiện phân tích.

- Cài đặt cột với đầu dò NP theo thông số kỹ thuật của nhà sản xuất.

- Tiêm 5µL mẫu bằng tay hoặc bơm tự động vào buồng bơm mẫu.

 - Đo diện tích pic. 

2.5. Tính toán kết quả

- Xác định khối lượng, µg (đã hiệu chỉnh DE) của axeton xyanohydrin trong phần trước ống mẫu (Wt) và phía sau ống mẫu (Wb), trung bình phần hấp phụ mẫu trắng phía trước ống (Bt) và phía sau ống (Bb).

Ghi chú: Nếu Wb > Wt/10: có sự quá tải ống lấy mẫu và có thể mất mẫu.

Tính nồng độ C, của axeton xyanohydrin trong thể tích không khí đã lấy mẫu, V (L):

 


                           (Wt + Wb – Bt – Bb) 

 


             C =  -------------------------------  (mg/m3)  

                                                                     V   

Trong đó :

C: Nồng độ axeton xyanohydrin trong thể tích không khí đã lấy mẫu (mg/m3). 

Wt: Khối lượng axeton xyanohydrin trong phần trước ống mẫu (µg).
Wb: Khối lượng axeton xyanohydrin trong phần sau ống mẫu (µg).
Bt: Khối lượng trung bình axeton xyanohydrin trong phần hấp phụ mẫu trắng phía trước ống (µg).
Bb: Khối lượng trung bình axeton xyanohydrin trong phần hấp phụ mẫu trắng phía sau ống (µg).
V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (L).

Phụ lục 10 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH AXETONITRIL [CH3CN] – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÍ KHÍ

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Axetonitril trong không khí được hấp phụ vào trong ống than hoạt tính. Mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí, detector FID. Tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và mẫu chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ axetonitril có trong mẫu khí đem phân tích. 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,01 - 0,2L/phút.

- Đầu lấy mẫu (ống than hoạt tính): Dài 10cm, đường kính trong (ID) 6mm, đầu hàn kín, có chứa hai phần của than vỏ dừa đã hoạt hoá (trước: 400mg; sau: 200mg) ngăn cách bởi một nút xốp  urethan 3mm. Một nút len thuỷ tinh silylated ở phần đầu trước và nút xốp urethan 3mm  ở phần đầu sau. Có thể sử dụng ống bán sẵn.

- Tủ trữ lạnh

- Lọ thủy tinh: 4mL.

- Bình định mức: Dung tích 10mL

- Bể siêu âm.

- Micro xy lanh: Dung tích 10µL đến 1mL.

- Pipet: các kích cỡ.

- Cân phân tích có độ chính xác 0,1mg.

- Máy sắc ký khí, detetor FID, cột sắc ký.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Axetonitril (ANC), 99% hoặc hơn.

- Methylene chloride, tinh khiết HPLC.

- Methanol, tinh khiết HPLC.

- Heli, tinh khiết.

- Khí hydro, tinh khiết.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Bẻ gẫy hai đầu ống than hoạt tính và cắm vào ống mềm (theo hướng dẫn trên ống) nối với máy lấy mẫu, bật máy. 

- Lưu lượng lấy mẫu 0,01 - 0,2L/phút. Thể tích không khí lấy từ 1 – 25L. 

- Sau khi lấy mẫu, đậy nút ống than hoạt tính bằng nút nhựa và cho vào túi nhựa chống ẩm, bảo quản lạnh và đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu. 

- Khi lấy khoảng 10 mẫu hiện trường, để 1-2 mẫu trắng.

2.4.2. Điều kiện sắc ký

- Thể tích bơm mẫu: 1µL.

- Nhiệt độ buồng bơm mẫu (injector): 250oC.

- Nhiệt độ detector: 3000C.

- Nhiệt độ cột tách: 35oC trong 4 phút rồi tăng 120C mỗi phút cho đến 1500C.

- Tốc độ khí mang (He): 2,4mL/phút.

2.4.3. Chuẩn bị mẫu

- Chuẩn bị và phân tích mẫu cùng mẫu trắng.

- Để phần than hoạt tính phần trước và sau ống hấp phụ vào các lọ thủy tinh 4mL khác nhau.

- Thêm 2mL methylene chloride/methanol (85:15) vào mỗi lọ.

- Để trong bể siêu âm 45 phút.

- Dựng đường chuẩn (diện tích pic và µg axetonitril).

- Xác định hiệu quả giải hấp (DE).

2.4.4. Phân tích mẫu

- Cài đặt máy sắc ký khí ở điều kiện phân tích.

- Cài đặt cột với đầu dò FID theo thông số kỹ thuật của nhà sản xuất. 

- Tiêm 1µL mẫu bằng tay hoặc bơm tự động vào buồng bơm mẫu.

 - Đo diện tích pic. 

2.5. Tính toán kết quả
- Xác định khối lượng, µg (đã hiệu chỉnh DE) của axetonitril trong phần trước ống mẫu (Wt) và phía sau ống mẫu (Wb), trung bình phần hấp phụ mẫu trắng phía trước ống (Bt) và phía sau ống (Bb).

Ghi chú: Nếu Wb > Wt/10: có sự quá tải ống lấy mẫu và có thể mất mẫu.

Tính nồng độ C, của axetonitril trong thể tích không khí đã lấy mẫu, V (L):

 


                           (Wt + Wb – Bt – Bb) 

 


             C =  -------------------------------  (mg/m3)  

                                                                     V   

Trong đó :

C: Nồng độ axetonitril trong thể tích không khí đã lấy mẫu (mg/m3). 

Wt: Khối lượng axetonitril trong phần trước ống mẫu (µg).
Wb: Khối lượng axetonitril trong phần sau ống mẫu (µg).
Bt: Khối lượng trung bình axetonitril trong phần hấp phụ mẫu trắng phía trước ống (µg).
Bb: Khối lượng trung bình axetonitril trong phần hấp phụ mẫu trắng phía sau ống (µg).
V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (L).

Phụ lục 11
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH ACID FORMIC [HCOOH] – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ ION

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý


Lấy mẫu acid formic trong không khí bằng ống hấp thụ silica gel. Sau đó xử lý để được dung dịch có nồng độ acid formic thích hợp. Tiêm dung dịch mẫu thử và mẫu chuẩn vào hệ thống sắc ký ion, detector độ dẫn, thực hiện quá trình sắc ký trên cột trao đổi ion thu được sắc ký đồ với các giá trị chiều cao hoặc diện tích pic của mẫu thử và mẫu chuẩn. Dựạ vào chiều cao pic hoặc diện tích pic đo được của mẫu thử, các mẫu chuẩn, các mẫu trắng, thể tích không khí của mẫu thử, tính được nồng độ acid formic trong thể tích mẫu không khí đã lấy.

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.
2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Đầu lấy mẫu: Ống hấp phụ silica gel, dài 10 cm, đường kính ngoài (OD) 7mm, đường kính trong (ID) 4mm, đầu hàn kín, có chứa hai phần silica gel 20/40 (trước: 400mg; sau: 200mg) ngăn cách bởi một nút xốp  urethan 4mm. Một nút sợi thuỷ tinh ở phần đầu trước và nút xốp urethan 5mm ở phần đầu sau. Có thể sử dụng ống bán sẵn.
 - Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,05 – 0,2L/phút.

- Máy sắc ký ion, detector độ dẫn.

- Lọ chất dẻo: 20mL.

- Micropipet.

- Bình định mức 100mL.

- Pipet: 10mL, 20mL.

- Xy lanh chất dẻo 10mL.

- Filter với màng lọc 13mm, kích thước lỗ lọc 0,8µm.

2.3. Hoá chất, thuốc thử:
- Acetone, thuốc thử tinh khiết.
- Nước khử ion.
- Dung dịch rửa giải: 2,5mM Na2B4O7 · 10 H2O. Hòa tan 3,82g Na2B4O7 · 10 H2O trong 4L nước tinh khiết cao.

- Chất tạo ức chế:  25 mN H2SO4.

- Dung dịch chuẩn gốc: 1 mg formate anion/mL. Hòa tan 0,1511g sodium formate (làm khô 110°C trong 4 giờ, giữ trong bình hút ẩm) trong 100mL nước khử ion.

- Formic acid, 88% hoặc 95%. 

-  Dioxane. 

-  0,1M Na2B4O7 · 10 H2O. Hòa tan 145g Na2B4O7 · 10 H2O trong 4L nước khử ion. 

2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Lấy mẫu, bảo quản và vận chuyển mẫu

- Bẻ gẫy hai đầu ống hấp phụ silica gel và cắm vào ống mềm (theo hướng dẫn trên ống) nối với máy lấy mẫu, bật máy. 

- Lưu lượng lấy mẫu 0,05 - 0,2L/phút. Thể tích không khí lấy từ 1 – 24L. 

- Sau khi lấy mẫu, đậy nút ống bằng nút nhựa (không dùng nút cao su) và cho vào hộp bảo quản đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu. 

- Khi lấy khoảng 10 mẫu hiện trường thì để 1-2 mẫu trắng.

2.4.2. Điều kiện phân tích

- Kỹ thuật: Sắc ký ion (IC), detector độ dẫn.

- Thể tích tiêm: 50µL.

- Giải hấp: 10mL nước khử ion

- Rửa giải: 2,5mM Na2B4O7 · 10 H2O, tốc độ 2,0mL/phút
- Cột: tách anion HPIC - AS4A và nén màng HPIC - AG4.

2.4.3. Chuẩn bị mẫu thử

- Chuẩn bị phân tích mẫu thử cùng mẫu trắng.

- Cho phần trước của ống hấp phụ vào lọ nhựa 20mL.


- Cho phần trước của ống hấp phụ vào lọ nhựa khác.


- Cho 10mL nước khử ion vào từng lọ nhựa. Làm nóng trong nước sôi 10 phút. Phân tích trong ngày.

2.4.4. Đo trên máy

- Cài đặt máy sắc ký ion ở chế độ phân tích. 

- Tiêm 50µL dung dịch mẫu thử vào máy sắc ký, tiêm từng lần, mỗi lần 2-3mL. 

- Đo chiều cao pic.

2.5. Tính toán kết quả:
- Xác định khối lượng (µg) của acid formic trong phần trước ống mẫu (Wt) và phía sau ống mẫu (Wb), trung bình phần hấp phụ mẫu trắng phía trước ống (Bt) và phía sau ống (Bb).

Tính nồng độ C, của acid formic (mg/m3) trong thể tích không khí đã lấy mẫu, V (L):

 


                      (Wt + Wb – Bt – Bb) 

 


             C =  ------------------------------- , (mg/m3)  

                                                                     V   

Trong đó :

C: Nồng độ acid formic trong thể tích không khí đã lấy mẫu (mg/m3). 

Wt: Khối lượng acid formic trong phần trước ống mẫu (µg).
Wb: Khối lượng acid formic trong phần sau ống mẫu (µg).
Bt: Khối lượng trung bình acid formic trong phần hấp phụ mẫu trắng phía trước ống (µg).
Bb: Khối lượng trung bình acid formic trong phần hấp phụ mẫu trắng phía sau ống (µg).

V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (L).

Phụ lục 12 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH ACID METHACRYLIC [C4H6O2] – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ LỎNG

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Acid methacrylic trong không khí được hấp phụ vào ống hấp phụ. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký lỏng theo một điều kiện sắc ký phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector UV, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ acrylamit có trong mẫu khí đem phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng đạt 0,1L/phút.

- Đầu lấy mẫu sử dụng 2 ống hấp phụ, chiều dài ống 7cm, đường kính ngoài (OD) 6mm, đường kính trong (ID) 4mm, có chứa 100mg Anasorb 708, có đặt núy len thủy tinh. Có thể sử dụng ống bán sẵn.
- 4 lọ có nắp lót PTFE.

- Xy lanh 100µm hoặc bơm tiêm mẫu có kích cỡ phù hợp khác.

- Máy lắc cơ học.

- Bình định mức 10mL và kích cỡ phù hợp cho chuẩn bị chuẩn.

- Máy sắc ký lỏng với detetor UV (LC-UV), có bộ lấy mẫu tự động. Cột

LC-8-DB, độ dày màng 5µm, dài 25 cm x 4,6mm (ID).

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Methacrylic acid, thuốc thử tinh khiết
- Methanol, tinh khiết phân tích HPLC
- Nước khử ion, tinh khiết
- Phosphoric acid, thuốc thử tinh khiết

- Acetonitrile, tinh khiết phân tích HPLC 

- Pha động: dung dịch phosphoric acid/acetonitrile/wate (0,1:4:96)
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Bẻ gẫy đầu 2 ống hấp phụ, mắc 2 ống nối tiếp (gần nhau nhất có thể) trên ống mềm (theo hướng dẫn trên ống) nối với máy lấy mẫu, hướng đầu lấy mẫu xuống dưới, bật máy. 

- Lưu lượng lấy mẫu 0,1L/phút. Thể tích không khí lấy từ 20L. 

- Sau khi lấy mẫu, đậy ống hấp phụ bằng nút nhựa, niêm phong từng ống và cho vào hộp bảo quản đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu.

- Khi lấy khoảng 10 mẫu sẽ để 1-2 mẫu trắng.

2.4.2. Chuẩn bị chất chuẩn và mẫu phân tích 

- Chuẩn bị chất chuẩn gốc: pha loãng một lượng acid methacrylic đã biết trước với metanol. Nồng độ của chất chuẩn gốc là 1015µg/mL acid methacrylic.

Pha khoảng nồng độ từ 1,015 đến 1015 µg / mL acid methacrylic.

- Chuẩn bị và phân tích mẫu thử cùng các mẫu trắng. 
- Chuyển chất hấp thụ ở các ống vào các lọ 4mL riêng biệt.

- Thêm 2mL metanol vào mỗi lọ để giải hấp.

- Lắc các lọ trong 60 phút trên máy lắc cơ học.

- Lập đường chuẩn (diện tích pic hoặc chiều cao với nồng độ acid methacrylic, µg/mL).

2.4.3. Điều kiện sắc ký

- Cột: LC-8-DB, 5µm, 25cm × 4,6mm (ID).

- Pha động: 6% nước/ 96% acetonitrile/ 0,1% phosphoric acid.
- Bước sóng: 210nm.

- Thể tích tiêm: 10µL.

2.4.4. Phân tích mẫu

- Cài đặt máy LC ở điều kiện phân tích.

- Tiêm 10µL mẫu vào buồng bơm mẫu.

 - Đo diện tích pic. 

2.5. Tính toán kết quả

- Đường chuẩn được lập từ ít nhất bốn chất chuẩn ở các nồng độ khác nhau. Xác định các giá trị (µg) của mẫu phân tích và mẫu trắng từ đường chuẩn.

- Các giá trị (µg) thu được mẫu phân tích được hiệu chỉnh đối với mẫu trắng.

-
Nồng độ acid methacrylic (C) trong không khí, được tính theo công thức:

	C =
	(µg/L mẫu phân tích đã hiệu chỉnh) x (thể tích giải hấp, mL)
	mg/m3

	
	(Thể tích không khí lấy mẫu, L) x (Hiệu quả giải hấp)
	


Phụ lục 13 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH ACID NITRIC [HNO3] – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ ION

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý


Lấy mẫu acid nitric trong không khí bằng ống hấp thụ silica gel. Sau đó xử lý để được dung dịch có nồng độ ion NO3- thích hợp. Tiêm dung dịch mẫu thử và mẫu chuẩn vào hệ thống sắc ký ion, detector độ dẫn. Thực hiện quá trình sắc ký trên cột trao đổi ion thu được sắc ký đồ với các giá trị chiều cao hoặc diện tích pic của mẫu thử và mẫu chuẩn. Dựa vào chiều cao pic hoặc diện tích pic đo được của mẫu thử, các mẫu chuẩn, các mẫu trắng, thể tích không khí của mẫu thử, hệ số chuyển, tính được nồng độ acid nitric trong thể tích mẫu không khí đã lấy.

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.
2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Đầu lấy mẫu: Ống hấp phụ silica gel, dài 11cm, đường kính trong (ID) 7mm, đầu hàn kín, có chứa hai phần (trước: 400mg; sau: 200mg) được ngăn bằng nút urethane. Có thể sử dụng ống bán sẵn.
 - Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,2 – 0,5L/phút.

- Máy sắc ký ion với cột: tách anion HPIC-AS4A và nén màng HPIC-AG4A; detector độ dẫn và được nối với đơn vị xử lý dữ liệu.

- Bể lắc nước nóng.

- Máy ly tâm.

- Xy lanh chất dẻo 10mL.

- Filter với màng lọc 13mm, kích thước lỗ lọc 0,8µm.

- Bình định mức 50 tới 100mL.

- Micropipet 50 -10000µL.

- Chai polyethylen 100mL.

- Các lọ của module tiêm mẫu tự động.

2.3. Hoá chất, thuốc thử:
- Natri carbonat (Na2CO3), thuốc thử tinh khiết.

- Natri hydrocarbonat (NaHCO3), thuốc thử tinh khiết.

- Nước chưng cất, khử ion qua màng lọc với kích thước lỗ lọc 0,45µm.

- Dung dịch rửa giải: dung dịch đệm bicarbonate/carbonate (1,7mM NaHCO3/ 1,8mM Na2CO3).  Hòa tan 0,5712g NaHCO3 và 0,7631g Na2CO3 trong 4L nước khử ion.

- Dung dịch chuẩn gốc: 1mg/mL. Hòa tan muối trong nước khử ion.

- Fluoride: 0.2210g NaF/100mL.
- Chloride: 0.2103g KCl/100mL.
- Phosphate: 0.1433g KH 2PO4/100mL.
- Bromide: 0.1288g NaBr/100mL.
- Nitrate: 0.1371g NaNO 3/100mL.
- Sulfate: 0.1814g K2SO4/100mL
Chú ý: Axit, HF là chất ăn mòn với da, mắt và màng nhày. HF phá huỷ dụng cụ thuỷ tinh nên dùng dụng cụ phòng thí nghiệm bằng chất dẻo. Mang găng tay, áo choàng phòng thí nghiệm và kính an toàn trong khi xử lý.  Nếu bắt buộc thì axit cho thêm vào nước (không thêm nước vào axit) để tránh  phản ứng toả nhiệt dữ dội.

2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Lấy mẫu, bảo quản và vận chuyển mẫu

- Bẻ gẫy hai đầu ống hấp phụ silica gel và cắm vào ống mềm (theo hướng dẫn trên ống) nối với máy lấy mẫu, bật máy. 

- Lưu lượng lấy mẫu 0,2 - 0,5L/phút. Thể tích không khí lấy từ 3 – 100L. 

- Sau khi lấy mẫu, đậy nút ống bằng nút nhựa và cho vào hộp bảo quản đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu. 

- Khi lấy khoảng 10 mẫu hiện trường thì để 1-2 mẫu trắng.

2.4.2. Điều kiện phân tích

- Kỹ thuật: Sắc ký ion (IC), detector độ dẫn.

- Thể tích tiêm: 50µL.

- Giải hấp: 10mL: 1,7mM NaHCO3/1,8mM Na2CO3
- Rửa giải: 3mL: 1,7mM NaHCO3/1,8mM Na2CO3
- Cột: tách anion HPIC - AS4A và nén màng HPIC - AG4A.

2.4.3. Chuẩn bị mẫu thử

- Chuẩn bị phân tích mẫu thử cùng mẫu trắng.

- Cho phần trước của ống hấp phụ vào ống ly tâm 15mL.


- Cho phần trước của ống hấp phụ vào ống ly tâm khác.


- Cho 6-8mL dung dịch rửa giải vào mỗi ống ly tâm. Làm nóng trong bể lắc nước trong 10 phút.


- Để nguội rồi pha loãng với 10mL dung dịch rửa giải.

- Đậy nắp ống ly tâm và lắc mạnh.

- Hút vào xylanh 10mL.

2.4.4. Đo trên máy

- Cài đặt máy sắc ký ion ở chế độ phân tích. 

- Tiêm 50µL dung dịch mẫu thử vào máy sắc ký, tiêm từng lần, mỗi lần 2-3mL. 

- Đo chiều cao pic.

2.5. Tính toán kết quả:
- Xác định khối lượng (µg) của anion (NO3-) trong phần trước ống mẫu (Wt) và phía sau ống mẫu (Wb), trung bình phần hấp phụ mẫu trắng phía trước ống (Bt) và phía sau ống (Bb).

Tính nồng độ C, của acid nitric trong thể tích không khí đã lấy mẫu, V (L):

 


                      (Wt + Wb – Bt – Bb).F 

 


             C =  ------------------------------- , (mg/m3)  

                                                                     V   

Trong đó :

C: Nồng độ acid nitric trong thể tích không khí đã lấy mẫu (mg/m3). 

Wt: Khối lượng NO3- trong phần trước ống mẫu (µg).
Wb: Khối lượng NO3- trong phần sau ống mẫu (µg).
Bt: Khối lượng trung bình NO3- trong phần hấp phụ mẫu trắng phía trước ống (µg).
Bb: Khối lượng trung bình NO3- trong phần hấp phụ mẫu trắng phía sau ống (µg).

F: Hệ số chuyển đổi từ anion sang axit (F = 1,016).
V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (L).

Phụ lục 14 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH ACID PHOSPHORIC [H3PO4] – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ ION

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý


Lấy mẫu acid phosphoric trong không khí bằng ống hấp thụ silica gel. Sau đó xử lý để được dung dịch có nồng độ ion PO4- thích hợp. Tiêm dung dịch mẫu thử và mẫu chuẩn vào hệ thống sắc ký ion, detector độ dẫn. Thực hiện quá trình sắc ký trên cột trao đổi ion thu được sắc ký đồ với các giá trị chiều cao hoặc diện tích pic của mẫu thử và mẫu chuẩn. Dựạ vào chiều cao pic hoặc diện tích pic đo được của mẫu thử, các mẫu chuẩn, các mẫu trắng, thể tích không khí của mẫu thử, hệ số chuyển, tính được nồng độ acid phosphoric trong thể tích mẫu không khí đã lấy.

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.
2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Đầu lấy mẫu: Ống hấp phụ silica gel, dài 11cm, đường kính trong (ID) 7mm, đầu hàn kín, có chứa hai phần (trước: 400mg; sau: 200mg) được ngăn bằng nút urethane. Có thể sử dụng ống bán sẵn.
 - Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,2 – 0,5L/phút.

- Máy sắc ký ion: tách anion HPIC-AS4A và nén màng HPIC-AG4A; detector độ dẫn và được nối với đơn vị xử lý dữ liệu.

- Bể lắc nước nóng.

- Máy ly tâm.

- Xy lanh chất dẻo 10mL.

- Filter với màng lọc 13mm, kích thước lỗ lọc 0,8µm.

- Bình định mức 50 tới 100mL.

- Micropipet 50 -10000µL.

- Chai polyethylen 100mL.

- Các lọ của module tiêm mẫu tự động.

2.3. Hoá chất, thuốc thử:
- Natri carbonat (Na2CO3), thuốc thử tinh khiết.

- Natri hydrocarbonat (NaHCO3), thuốc thử tinh khiết.

- Nước chưng cất, khử ion qua màng lọc với kích thước lỗ lọc 0,45µm.

- Dung dịch rửa giải: dung dịch đệm bicarbonate/carbonate (1,7mM NaHCO3/ 1,8mM Na2CO3).  Hòa tan 0,5712g NaHCO3 và 0,7631g Na2CO3 trong 4L nước khử ion.

- Dung dịch chuẩn gốc: 1mg/mL. Hòa tan muối trong nước khử ion.

- Fluoride: 0.2210g NaF/100mL.
- Chloride: 0.2103g KCl/100mL.
- Phosphate: 0.1433g KH 2PO4/100mL.
- Bromide: 0.1288g NaBr/100mL.
- Nitrate: 0.1371g NaNO 3/100mL.
- Sulfate: 0.1814g K2SO4/100mL
Chú ý: Acid, HF là chất ăn mòn với da, mắt và màng nhày. HF phá huỷ dụng cụ thuỷ tinh nên dùng dụng cụ phòng thí nghiệm bằng chất dẻo. Mang găng tay, áo choàng phòng thí nghiệm và kính an toàn trong khi xử lý.  Nếu bắt buộc thì acid cho thêm vào nước (không thêm nước vào acid) để tránh  phản ứng toả nhiệt dữ dội.

2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Lấy mẫu, bảo quản và vận chuyển mẫu

- Bẻ gẫy hai đầu ống hấp phụ silica gel và cắm vào ống mềm (theo hướng dẫn trên ống) nối với máy lấy mẫu, bật máy. 

- Lưu lượng lấy mẫu 0,2 - 0,5L/phút. Thể tích không khí lấy từ 3 – 100L. 

- Sau khi lấy mẫu, đậy nút ống bằng nút nhựa và cho vào hộp bảo quản đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu. 

- Khi lấy khoảng 10 mẫu hiện trường thì để 1-2 mẫu trắng.

2.4.2. Điều kiện phân tích

- Kỹ thuật: Sắc ký ion (IC), detector độ dẫn.

- Thể tích tiêm: 50µL.

- Giải hấp: 10mL: 1,7mM NaHCO3/1,8mM Na2CO3
- Rửa giải: 3mL: 1,7mM NaHCO3/1,8mM Na2CO3
- Cột: tách anion HPIC - AS4A và nén màng HPIC - AG4A.

2.4.3. Chuẩn bị mẫu thử

- Chuẩn bị phân tích mẫu thử cùng mẫu trắng.

- Cho phần trước của ống hấp phụ vào ống ly tâm 15mL.


- Cho phần trước của ống hấp phụ vào ống ly tâm khác.


- Cho 6-8mL dung dịch rửa giải vào mỗi ống ly tâm. Làm nóng trong bể lắc nước trong 10 phút.


- Để nguội rồi pha loãng với 10mL dung dịch rửa giải.

- Đậy nắp ống ly tâm và lắc mạnh.

- Hút vào xylanh 10mL.

2.4.4. Đo trên máy

- Đặt chế độ máy sắc ký ion với tốc độ dòng rửa giải đã khuyến cáo. 

- Tiêm 50µL dung dịch mẫu thử vào máy sắc ký, tiêm từng lần, mỗi lần 2-3mL. 

- Đo chiều cao peak.

2.5. Tính toán kết quả:
- Xác định khối lượng (µg) của anion (PO4-) trong phần trước ống mẫu (Wt) và phía sau ống mẫu (Wb), trung bình phần hấp phụ mẫu trắng phía trước ống (Bt) và phía sau ống (Bb).

Tính nồng độ C, của acid phosphoric trong thể tích không khí đã lấy mẫu, V (L):

 


                      (Wt + Wb – Bt – Bb).F 

 


             C =  ------------------------------- , (mg/m3)  

                                                                     V   

Trong đó :

C: Nồng độ acid phosphoric trong thể tích không khí đã lấy mẫu (mg/m3). 

Wt: Khối lượng PO4- trong phần trước ống mẫu (µg).
Wb: Khối lượng PO4-  trong phần sau ống mẫu (µg).
Bt: Khối lượng trung bình PO4-  trong phần hấp phụ mẫu trắng phía trước ống (µg).
Bb: Khối lượng trung bình PO4- trong phần hấp phụ mẫu trắng phía sau ống (µg).

F: Hệ số chuyển đổi từ anion sang acid (F = 1,032).
V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (L).
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KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH ACID PICRIC [HOC6H2(NO2)3] – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ LỎNG HIỆU NĂNG CAO (HPLC)

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Acid picric trong không khí được hấp phụ vào giấy lọc qua một đầu lấy mẫu bằng một bơm hút. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký lỏng hiệu năng cao (HPLC) theo một chương trình lò cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector UV với bước sóng 360nm, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích không khí đã lấy mẫu, tính được nồng độ acid picric. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

· Bơm lấy mẫu không khí lưu lượng 1,5 Lít/phút có gắn kèm lưu lượng kế và bộ đo thời gian lấy mẫu.

· Đầu thu mẫu: Là bộ phận thu mẫu trong đó có đặt giấy lọc, đường kính 37mm, gồm các phần: bầu giữ cát-xét có ống nối với bơm hút, cát-xét 3 mảnh và đầu lốc (cyclone) bằng nylon hoặc nhôm.

· Giấy lọc cellulo đường kính 37mm, kích thước lỗ 0,8 µm. 

· Tấm giấy đệm làm giá đỡ giấy lọc, đường kính 37mm.

· Panh mũi phẳng để gắp giấy lọc và tấm giấy đệm.

· Dụng cụ mở cát-xét.

· Dụng cụ tháo giấy lọc.

· Cân phân tích độ chính xác tới 0,01mg.

- 
Bình định mức: Dung tích 25mL.

- 
Pipet: Dung tích 1mL, 5mL,10mL.

- 
Micro Xy lanh: Dung tích 10µL và 25µL.

- 
Bình định mức: Dung tích 1L.

- 
Máy sắc ký lỏng hiệu năng cao, detetor UV, bước sóng 360nm.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- 
Methanol 70% (trong nước cất). Cho 700mL methanol vào bình định mức 1000mL và định mức bằng nước cất. Dung dịch này để rửa giải mẫu và là dung dịch trong pha động của máy HPLC

- 
Dung dịch chuẩn acid picric, 1,8 mg/ml. Hòa tan 0,18g acid picric trong bình định mức 100 ml với dung dịch methanol 70%.

-
Nước cất

- 
Khí nitơ, cấp độ tinh khiết.

- 
Khí hydro, cấp độ tinh khiết.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

· Kiểm tra tình trạng bơm lấy mẫu và lưu lượng hút. Nếu không có lưu lượng kế gắn liền máy phải sử dụng lưu lượng kế ngoài để chuẩn máy cho đạt 1,5 Lít/phút.

· Chuẩn bị đầu lấy mẫu, ghi số thứ tự của cát-xét vào phần đáy cát-xét. 

· Lắp giấy lọc vào cát-xét. Ghi lại số thứ tự của bao tương ứng với số thứ tự cát-xét đặt giấy lọc:

+ Đặt miếng đệm đỡ giấy lọc xuống phần đáy cát xét (phần có khứa).

+ Dùng panh kẹp giấy lọc từ trong bao nhẹ nhàng đặt lên miếng đệm đỡ giấy lọc.

+ Ghép phần thứ hai của cát-xét với đáy cát-xét.

+ Đặt tiếp phần nắp cát-xét lên trên cùng.

Chú ý: Tránh làm rách và nhiễm bẩn giấy lọc.

+ Dùng băng keo gắn phần đầu và phần thứ hai với nhau, ghi số thứ tự cát-xét lên trên băng keo.

+ Lắp cát-xét vào bầu giữ cát-xét:

+ Tháo phần nắp cát-xét ra.

+ Đặt cyclone vào.

+ Đưa vào bầu giữ cát-xét.

· Xác định vị trí cần lấy mẫu và người công nhân sẽ đeo máy sao cho vị trí của người công nhân đeo máy là đại diện cho một thao tác hoặc một bộ phận hay công đoạn trong quy trình sản xuất.

· Cho người công nhân đeo máy vào thắt lưng, đầu lấy mẫu gắn vào ve áo, một đầu ống dẫn khí gắn vào máy bơm hút.

· Hướng dẫn công nhân nắm được yêu cầu lấy mẫu và cách bảo quản thiết bị.

· Bật máy, ghi lại vị trí lấy mẫu và số đầu lấy mẫu. 

· Đo đạc và ghi lại điều kiện vi khí hậu (nhiệt độ, độ ẩm, tốc độ gió) và áp suất không khí.

· Khi đủ thời gian lấy mẫu, tắt máy ghi lại thời gian lấy mẫu trên máy hoặc bằng đồng hồ bấm giây. Tốc độ lấy mẫu là 1,5 lít/phút,  thể tích lấy mẫu là 180 lít.

· Khi tháo cát-xét khỏi bầu giữ lưu ý không được xoay cyclone xuống vì sẽ làm cho bụi từ đáy cyclone rơi xuống giấy lọc. Các cát-xét đã lấy mẫu được đóng nút và để trong hộp bảo quản mẫu riêng, đầu cát-xét có lỗ không khí vào hướng lên trên. 

2.4.2. Chuẩn bị mẫu

-
Mở casset có chứa giấy lọc. Chuyển giấy lọc với sự hỗ trợ của nhíp thích hợp vạo lọ thủy tinh có nút kín.

-  Thêm 5 ml metanol 70% vào lọ và đậy nắp kín. Nhẹ nhàng xoay lọ để đảm bảo giấy lọc được làm ướt hoàn toàn. Để giải hấp ít nhất 30 phút.
2.4.3.Điều kiện máy HPLC

- 
Tốc độ dòng dung môi: 1 ml/phút

-
Áp suất: 2250psi.

-
Nhiệt độ cột: không khí xung quanh

- 
Detector UV, với bước sóng : 360nm

- 
Tỉ lệ công suất: 2.2

2.4.4. Xây dựng đường chuẩn

- 
Từ dung dịch chuẩn gốc, chuẩn bị ít nhất 6 điểm chất chuẩn làm việc để bao phủ dải nồng độ từ 9-36 µg / 5 ml. Chuyển từ 25 đến 100 phần lượng chất chuẩn gốc vào các bình định mức 25 ml và pha loãng bằng metanol 70% đến vạch mức.

- 
Loạt tiêu chuẩn này được phân tích theo cùng quy định HPLC và trong cùng khoảng thời gian với các mẫu chưa biết. Rất thuận tiện để biểu thị nồng độ của chất chuẩn trong µg / 5 ml metanol 70%, vì mẫu được chiết với lượng metanol 70%. Các đường cong được thiết lập bằng cách vẽ biểu đồ giữa nồng độ chất chuẩn tính bằng µg/5,0 ml so với diện tích đỉnh. 

2.4.5. Phân tích mẫu

Lấy 20 µl dung dịch mẫu đã chuẩn bị ở 2.4.2 tiêm vào buồng bơm mẫu của hệ thống thiết bị HPLC với điều kiện máy tại 2.4.3.

Diện tích píc của mẫu sẽ tương ứng với nồng độ chất cần phân tích được tính theo đường chuẩn ở 2.4.4.

2.5. Tính toán kết quả

 
Nồng độ acid picric (C) trong không khí, được tính theo công thức:

 


             C =  (m. VE/V)

Trong đó:

- C:  Nồng độ acid picric trong không khí (mg/m3).

- m: Nồng độ được xác định theo đường chuẩn (µg/L).

- VE: Thể tích dung dịch giải hấp (L).

- V: Thể tích không khí đã lấy (L).

Phụ lục 16 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH ACID TRICHLOACETIC [C2HCl3O2]
PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ LỎNG HIỆU NĂNG CAO (HPLC)

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Acid trichloacetic [C2HCl3O2] trong không khí được hấp phụ vào ống silica gel bằng một bơm hút. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký lỏng hiệu năng cao (HPLC) theo một chương trình lò cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector UV với bước sóng 229 nm, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích không khí đã lấy mẫu, tính được nồng độ acid trichloacetic. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- 
Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,2L/phút.

- 
Ống silica gel (20/40 mesh)-SKC: kích thước dài – 7 cm, đường kính ống 6mm; chứa 150mg chất hấp phụ (phía trước), 75mg chất hấp phụ (phía sau).
- 
Bình định mức: Dung tích 1mL, 2mL, 5 mL

- 
Pipet: Dung tích 1mL; 2mL.

- 
Micro Xy lanh: Dung tích 100µL.

- 
Lọ thủy tinh: 2mL.

- 
Cân phân tích có độ chính xác 0,1mg.

-
Máy sắc ký lỏng hiệu năng cao, detetor UV.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- 
Nước cất đề ion

- 
Methanol

- 
Acid photphoric

-  
Dung dịch chuẩn acid trichloacetat: pha dãy nồng độ từ 0,7 – 90 µg/mL bằng nước cất đề ion.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- 
Bẻ gẫy hai đầu ống silica gel và cắm vào ống mềm nối với máy lấy mẫu, bật máy. 

- 
Lưu lượng lấy mẫu 0,2L/phút. Thể tích không khí lấy tối thiểu là 10 lít.

- 
Sau khi lấy mẫu, đậy nút ống silica gel và cho vào hộp bảo quản đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu.

2.4.2. Chuẩn bị mẫu

-
Chuyển phần sillica gel đã lấy mẫu phần trước và sau lần lượt vào hai lọ thủy tinh 2mL. 

-
Thêm mỗi lọ 1mL (VE) nước cất deionized vào lọ. 

-
Để giải hấp ít nhất 30 phút. 

2.4.3.Điều kiện máy HPLC

- 
Cột: Golden seri Zorbax, kích thước 8cmx 6,2mm

- 
Pha động: tỉ lệ nước:methanol:acid photphoric – 75:25:0,1 với tốc độ dòng là 1mL/ phút.

- 
Thể tích bơm mẫu: 40µL.

- 
Detector: UV tại bước sóng 229 nm.

2.4.4. Xây dựng đường chuẩn

Pha dãy dung dịch chuẩn có nồng độ giao động từ 0,7 – 90 µg/mL trong nước. 

Phân tích trên máy HPLC với điều kiện theo 2.4.3. Dựa vào nồng độ chuẩn và diện tích pic (hoặc chiều cao pic) của chất chuẩn acid trichloacetic, xác định được phương trình hồi quy y = ax + b và hệ số tương quan r (giữa nồng độ chuẩn và diện tích pic chuẩn).

2.4.5. Phân tích mẫu

-
Lấy 40µL bơm vào buồng bơm mẫu của máy HPLC-UV với bước sóng 229nm theo điệu kiện 2.4.3 đưa ra.

-
Diện tích píc của mẫu sẽ tương ứng với nồng độ chất cần phân tích được tính theo đường chuẩn ở 2.4.4

2.5. Tính toán kết quả

 
Nồng độ acid trichloacetic (C) trong không khí, được tính theo công thức:

 


             C =  (m. VE/V) 

Trong đó:

- C:  Nồng độ acid trichloacetic trong không khí (mg/m3).

- m: Nồng độ được xác định theo đường chuẩn (µg/L).

- VE: Thể tích dung dịch giải hấp (L).

- V: Thể tích không khí đã lấy (L).

Phụ lục 17 

KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH AZINPHO METYL [C10H12O3 PS2N3] TẠI NƠI LÀM VIỆC  – PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Azinpho metyl [C10H12O3 PS2N3] trong không khí được hấp phụ vào trong ống lấy mẫu đa năng OVS-2 (mỗi ống chứa một bộ lọc sợi thủy tinh và hai phần chất hấp phụ XAD-2). Mẫu được giải hấp bằng toluene, phân tích trên hệ thống sắc kí khí (GC). Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FPD, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và mẫu chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ azinpho metyl [C10H12O3 PS2N3]  có trong mẫu khí đem phân tích. 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- 
Máy lấy mẫu, lưu lượng 1 Lít/phút.

- 
Ống hấp phụ đa năng: OVS-2 (mỗi ống chứa một bộ lọc sợi thủy tinh và hai phần chất hấp phụ XAD-2, 270mg/140mg).

- 
Bình định mức: Dung tích 10mL, 100mL.

- 
Pipet: Dung tích 1mL, 5mL,10mL.

- 
Micro Xy lanh: Dung tích 10µL và 25µL.

- 
Ống đong: Dung tích 1L.

- 
Lọ thủy tinh: 2mL, 4 mL có nút đậy.

- 
Cân phân tích có độ chính xác 0,1mg.

- 
Máy sắc ký khí, detetor FPD, cột sắc ký.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- 
Toluen, tinh khiết phân tích.

- 
Aceton, tinh khiết phân tích.

- 
Khí heli, cấp độ tinh khiết.

- 
Dung dịch khử mùi: Thêm 50 mL aceton vào bình định mức 500 mL. Pha loãng với toluen đến khi bão hòa. LƯU Ý: Đối với tiêu chuẩn nội bộ tùy chọn, thêm 1 mL dung dịch triphenyl 5 mg / mL photphat trong toluen đến 500 mL khử thấm dung dịch.

-
Dung dịch chuẩn azinopho metyl, cấp độ tinh khiết.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu

- 
Bẻ gẫy hai đầu ống đa năng OVS-2 và cắm vào ống mềm nối với máy lấy mẫu, bật máy. 

- 
Lưu lượng lấy mẫu 0,2 - 1Lít/phút. Thể tích không khí lấy từ 12 – 240 Lít (lấy mẫu tối thiểu 15 phút). 

- 
Sau khi lấy mẫu, đậy nút ống than hoạt tính và cho vào hộp bảo quản đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu.

2.4.2. Chuẩn bị mẫu

-
Tháo nắp từ đầu lớn và tháo vòng giữ PTFE; chuyển bộ lọc và XAD-2 phía trước phần vào lọ 4 mL. Chuyển phích cắm bọt polyurethane gắn cùng với XAD-2 dự phòng sang lọ thứ hai 4 mL.

-
Thêm 2 mL dung môi khử cặn vào mỗi lọ bằng cách sử dụng ống tiêm 5 mL hoặc pipet 2 mL. Đậy nắp mỗi lọ.

-
Để yên 30 phút, ngâm các lọ khoảng 15 mm trong bể siêu âm trong 30 phút. Ngoài ra, đặt các lọ vào máy lắc hoặc cốc trong 1 giờ.

-
Chuyển từ 1 đến 1,5 mL từ mỗi lọ 4 mL sang lọ GC 2 mL sạch, đậy nắp và dán nhãn.

2.4.3.Điều kiện sắc ký

- 
Cột GC: 45-m x 0,2-mm i.d.,. 

- 
Khí mang: Hydro

- 
Tốc độ dòng: 2,05 mL/phút tại 220ºC. Tỉ lệ phân tách: 13:4:1

- 
Thời gian lưu: 17,26 phút

- 
Thể tích injector: 1 µL

- 
Chương trình nhiệt độ:


+ Nhiệt độ injector: 250ºC

+ Nhiệt độ lò:  220ºC


+ Thời gian đầu: 5 phút


+ Tốc  độ: 15ºC/ phút


+ Nhiệt độ cuối: 260ºC


+ Thời gian cuối: 15 phút

- 
Nhiệt độ detector: 250ºC.

2.4.4. Xây dựng đường chuẩn

-
Dung dịch chuẩn, 10 mg / mL: Chuẩn bị dung dịch tiêu chuẩn gốc được pha trong dung dịch hỗn hợp toluen/aceton với tỉ lệ 90:10 (V/V).
-
Dựng đường chuẩn azinpho metyl cần phân tích bằng cách bơm dãy dung dịch chuẩn azinpho metyl đã chuẩn bị lên máy GC/FID với các thông số kỹ thuật (2.4.2)

-
Dựa vào nồng độ chuẩn và diện tích pic (hoặc chiều cao pic) của chuẩn azinpho metyl, xác định được phương trình hồi quy y = ax + b và hệ số tương quan r (giữa nồng độ chuẩn và diện tích pic chuẩn).

2.4.4. Phân tích mẫu

-
Lấy 1 µL dung dịch giải hấp đã chuẩn bị ở 2.4.2  bơm vào buồng bơm mẫu của hệ thống máy sắc ký khí với điều kiện tại 2.4.3

-
Diện tích pic của mẫu sẽ tương ứng với nồng độ chất cần phân tích được tính theo đường chuẩn ở 2.4.4
-
LƯU Ý: Nếu diện tích pic lớn hơn dải tuyến tính của tiêu chuẩn làm việc, thì pha loãng với dung dịch khử cặn hoặc với dung dịch khử cặn (chứa chất chuẩn nội) và phân tích lại. Áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán.

-
Đo diện tích pic của chất phân tích và của chất chuẩn nội.
2.5. Tính toán kết quả

Nồng độ azinpho metyl (X) trong không khí, được tính theo công thức:

 


             X =  (Wf + Wb – Bf – Bb)/ V

Trong đó:

- X:  nồng độ azinpho metyl trong không khí (mg/m3).

- Wf: nồng độ được xác định theo đường chuẩn, phần ống phía trước (µg/L).

- Wb: nồng độ được xác định theo đường chuẩn, phần ống phía sau (µg/L).

- Bf, Bb​: nồng độ được xác định của mẫu trắng tương ứng phần trước, phần sau ống lấy mẫu (µg/L).

- V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (L).

Phụ lục 18 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH BẠC VÀ CÁC HỢP CHẤT [ Ag ] – 

PHƯƠNG PHÁP QUANG PHỔ PHÁT XẠ NGUYÊN TỬ NGUỒN CẢM ỨNG CAO TẦN PLASMA (ICP - AES)

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Lấy mẫu bạc và các hợp chất trong không khí bằng giấy lọc (MCE hoặc PVC). Phân tích trên máy quang phổ phát xạ nguyên tử nguồn cảm ứng cao tần plasma (ICP - AES). Mẫu phân tích cần được chuyển về trạng thái hơi (khí) của các chất có trong mẫu, nguyên tử đám hơi đó thành các nguyên tử tự do bằng một nguồn năng lượng thích hợp. Sau đó kích thích các nguyên tử tự do của chất cần phân tích để chuyển lên trạng thái kích thích năng lượng cao có khả năng phát xạ để tạo ra phổ phát xạ nguyên tử của chúng. Thu toàn bộ chùm sáng phổ phát xạ nguyên tử của mẫu, phân ly chúng thành từng tia    riêng biệt  và ghi phổ đó lại bằng một cách thích hợp.

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

-
Máy lấy mẫu, lưu lượng 1 – 4 Lít/phút.

-
Giấy lọc: MEC (0,8-µm; 37mm); PVC (5,0-µm; 37mm).
-
Máy quan phổ phát xạ nguyên tử nguồn cảm ứng cao tần plasma (ICP-AES)

-
Bếp điện có nhiệt độ 150ºC

 2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- 
HNO3, tinh khiết phân tích.

- 
HCLO4, cấp độ tinh khiết.

- 
Hỗn hợp acid tro hóa: HNO3: HCLO4 theo tỉ lệ 4:1 

- 
Khí Argon, cấp độ tinh khiết. 

- 
Acid pha loãng:  4% HNO3 , HClO4 1% - Thêm 50 mL axit hóa tro thành 600 mL nước; pha loãng đến 1 L.

- 
Dung dịch chuẩn (gốc): 1000µg/mL có bán sẵn trên thị trường.

-
Nước cất, khử ion
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu
· Kiểm tra tình trạng bơm lấy mẫu và lưu lượng hút. Nếu không có lưu lượng kế gắn liền máy phải sử dụng lưu lượng kế ngoài để chuẩn máy cho đạt 1 – 4 Lít/phút.

· Chuẩn bị đầu lấy mẫu, ghi số thứ tự của cát-xét vào phần đáy cát-xét. 

· Lắp giấy lọc vào cát-xét. Ghi lại số thứ tự của bao tương ứng với số thứ tự cát-xét đặt giấy lọc:

+ Đặt miếng đệm đỡ giấy lọc xuống phần đáy cát xét (phần có khứa).

+ Dùng panh kẹp giấy lọc từ trong bao nhẹ nhàng đặt lên miếng đệm đỡ giấy lọc.

+ Ghép phần thứ hai của cát-xét với đáy cát-xét.

+ Đặt tiếp phần nắp cát-xét lên trên cùng. Chú ý: Tránh làm rách và nhiễm bẩn giấy lọc.

+ Dùng băng keo gắn phần đầu và phần thứ hai với nhau, ghi số thứ tự cát-xét lên trên băng keo.

+ Lắp cát-xét vào bầu giữ cát-xét:

+ Tháo phần nắp cát-xét ra.

+ Đặt cyclone vào.

+ Đưa vào bầu giữ cát-xét.

· Xác định vị trí cần lấy mẫu và người công nhân sẽ đeo máy sao cho vị trí của người công nhân đeo máy là đại diện cho một thao tác hoặc một bộ phận hay công đoạn trong quy trình sản xuất.

· Cho người công nhân đeo máy vào thắt lưng, đầu lấy mẫu gắn vào ve áo, một đầu ống dẫn khí gắn vào máy bơm hút.

· Hướng dẫn công nhân nắm được yêu cầu lấy mẫu và cách bảo quản thiết bị.

· Bật máy, ghi lại vị trí lấy mẫu và số đầu lấy mẫu. 

· Tốc độ lấy mẫu là 1 – 4 Lít/phút. Tuỳ thuộc vào hàm lượng bạc và các hợp chất mà quyết định thời gian lấy mẫu phù hợp để đạt được hàm lượng bạc và các hợp chất hấp phụ trên giấy lọc, không bị bão hòa dễ mất mẫu.
· Đo đạc và ghi lại điều kiện vi khí hậu (nhiệt độ, độ ẩm, tốc độ gió) và áp suất không khí.

-
Khi đủ thời gian lấy mẫu, tắt máy ghi lại thời gian lấy mẫu trên máy hoặc bằng đồng hồ bấm giây. 
· Khi tháo cát-xét khỏi bầu giữ lưu ý không được xoay cyclone xuống vì sẽ làm cho bụi từ đáy cyclone rơi xuống giấy lọc. Các cát-xét đã lấy mẫu được đóng nút và để trong hộp bảo quản mẫu riêng, đầu cát-xét có lỗ không khí vào hướng lên trên. 

2.4.2. Chuẩn bị mẫu

-
 Mở các ngăn chứa bộ lọc băng cát xét và chuyển mẫu và mẫu trắng sang ốc sạch. 

-
 Thêm 5 mL axit tro hóa. Che bằng kính trong suốt. Để yên trong 30 phút ở nhiệt độ phòng. 

LƯU Ý: Bắt đầu mẫu trắng ở bước này.

-
Đun nóng trên bếp điện (120 °C) cho đến khi còn lại 0,5 mL.

CHÚ THÍCH 1: Việc khôi phục chì từ ma trận có thể yêu cầu các kỹ thuật tiêu hóa khác. Nhìn thấy Phương pháp 7082 (Dẫn bằng ngọn lửa AAS) đối với quy trình phân hủy bằng lò vi sóng thay thế hoặc Phương pháp 7302 đối với quy trình phân hủy bằng vi sóng.

CHÚ THÍCH 2: Một số loại Al, Be, Co, Cr, Li, Mn, Mo, V và Zr sẽ không được hòa tan hoàn toàn bởi quy trình này. Có thể tìm thấy các kỹ thuật hòa tan thay thế cho hầu hết các nguyên tố này [5-10]. Ví dụ, nước cường toan có thể cần cho Mn [6,12]. 

- 
Thêm 2 mL axit tro hóa và lặp lại bước này cho đến khi dung dịch trong. 

- 
Bỏ kính ra và tráng vào cốc bằng nước cất.

- 
Tăng nhiệt độ lên 150 °C và đưa mẫu đến gần khô (khoảng 0,5 mL). 

- 
Hòa tan cặn trong axit pha loãng từ 2 đến 3 mL.

-
Chuyển định lượng các dung dịch vào các bình định mức 25 mL. 

-
Pha loãng bằng axit pha loãng đến vạch mức.

LƯU Ý: Nếu cần độ nhạy cao hơn, thể tích mẫu cuối cùng được giữ là 10 mL.

 2.4.3.  Điều kiện phân tích

-
Điều kiện:  nhiệt độ phòng, 30 phút; 150ºC đến gần khô.

-
Dung dịch gốc: HNO3 4%, HCLO4 1%, 25mL

-
Dung dịch chuẩn: các nguyên tố trong HNO3 4%, HCLO4 1%

-
Bước sóng: 328 nm

2.4.4. Xây dựng đường chuẩn

- Từ dung dịch gốc 1000µg/mL, pha đường chuẩn trong khoảng 10 điểm cho một thang mẫu chuẩn. Khoảng cách giữa các điểm là 1 µg/mL. Tùy vào đặc điểm của mẫu cần phân tích để pha khoảng tuyến tính của đường chuẩn cho phù hợp.

2.4.5. Phân tích mẫu

-
Đặt máy đo phổ ở các điều kiện do nhà sản xuất quy định.

-
Phân tích chất chuẩn, mẫu và mẫu trắng.

LƯU Ý: Nếu các giá trị của mẫu nằm trên dãy tiêu chuẩn, hãy pha loãng các dung dịch với axit pha loãng, phân tích lại và áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán. Nếu hơn độ nhạy là bắt buộc, thể tích mẫu cuối cùng có thể được giữ ở mức 10 mL.
2.5. Tính toán kết quả:
Nồng độ bạc và các hợp chất trong không khí được tính theo công thức:

	
	(Cs.Vs – Cb.Vb)
	

	C =
	------------------------
	(mg/m3)

	
	V
	


Trong đó: 


C: Nồng độ hơi khí bạc và các hợp chất trong không khí (mg/m3).


Cs: Nồng độ bạc và các hợp chất tương ứng với đường chuẩn (µg/mL).


Cb: Nồng độ beryli và các hợp chất trong mẫu trắng tương ứng với đường chuẩn (µg/mL).


Vs: Thể tích dung dịch hấp thụ (mL).


Vb: Thể tích dung dịch mẫu trắng (mL).


V: Thể tích không khí lấy mẫu (L).

Phụ lục 19 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH BENOMYL [C14H18N4O3] – 

PHƯƠNG PHÁP CÂN TRỌNG LƯỢNG

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Không khí có chứa bụi benomyl được hút vào đầu lấy mẫu có chứa giấy lọc bằng một bơm hút, bộ phận cyclone của đầu lấy mẫu sẽ tách các hạt bụi thành hai phần: phần có kích thước lớn hơn hoặc bằng 5micromet theo trọng lực rơi xuống cốc phía dưới, phần có kích thước nhỏ hơn 5micromet (bụi hô hấp) đi tiếp đến bề mặt giấy lọc và được giữ lại trên giấy lọc. Cân giấy lọc trước và sau lấy mẫu, dựa vào lượng bụi thu được và thể tích không khí đã lấy mẫu để tính nồng độ bụi benomyl (nồng độ bụi hô hấp) trong không khí, đơn vị tính mg/m3.

2. Phương pháp xác định

2.1. Loại mẫu: bụi, khí

2.2. Thiết bị, dụng cụ

· Bơm lấy mẫu không khí lưu lượng 2,5 lít/phút có gắn kèm lưu lượng kế và bộ đo thời gian lấy mẫu.

· Đầu thu mẫu bụi: Là bộ phận thu bụi trong đó có đặt giấy lọc, đường kính 37mm, gồm các phần: bầu giữ cát-xét có ống nối với bơm hút, cát-xét 3 mảnh và đầu lốc (cyclone) bằng nylon hoặc nhôm.

· Giấy lọc đường kính 37mm. Có thể sử dụng một trong các loại giấy lọc như: Sợi thuỷ tinh, PVC, Vinyl metricel, Teflon... 

· Tấm giấy đệm làm giá đỡ giấy lọc, đường kính 37mm.

· Panh mũi phẳng để gắp giấy lọc và tấm giấy đệm.

· Dụng cụ mở cát-xét.

· Dụng cụ tháo giấy lọc.

· Cân phân tích độ chính xác tới 0,01mg.

· Bao đựng giấy lọc, các hộp bảo quản mẫu.

· Buồng cân mẫu ổn định về nhiệt độ và độ ẩm (Nhiệt độ: 25+1ºC; Độ ẩm: 50+10%). 

Trong trường hợp bơm lấy mẫu không khí không gắn kèm lưu lượng kế và bộ đo thời gian thì cần có lưu lượng kế và đồng hồ tính thời gian bên ngoài.

2.3.  Lấy mẫu, bảo quản và vận chuyển mẫu

· Kiểm tra tình trạng bơm lấy mẫu và lưu lượng hút. Nếu không có lưu lượng kế gắn liền máy phải sử dụng lưu lượng kế ngoài để chuẩn máy cho đạt 2,5 lít/phút.

· Chuẩn bị đầu lấy mẫu, ghi số thứ tự của cát-xét vào phần đáy cát-xét. 

· Sấy giấy lọc trước khi cân: giấy lọc đựng trong bao kép bằng giấy can kỹ thuật. Bao ngoài để bảo vệ, bao trong chứa giấy lọc và có cùng số thứ tự với bao ngoài. Bao trong được sấy, cân cùng giấy lọc. Sấy ở nhiệt độ 500C trong 2 giờ.

· Cân bao trong chứa giấy lọc, ghi lại trọng lượng, P (mg).

· Lắp giấy lọc vào cát-xét. Ghi lại số thứ tự của bao tương ứng với số thứ tự cát-xét đặt giấy lọc:

+ Đặt miếng đệm đỡ giấy lọc xuống phần đáy cát xét (phần có khứa).

+ Dùng panh kẹp giấy lọc từ trong bao nhẹ nhàng đặt lên miếng đệm đỡ giấy lọc.

+ Ghép phần thứ hai của cát-xét với đáy cát-xét.

+ Đặt tiếp phần nắp cát-xét lên trên cùng.

Chú ý: Tránh làm rách và nhiễm bẩn giấy lọc.

+ Dùng băng keo gắn phần đầu và phần thứ hai với nhau, ghi số thứ tự cát-xét lên trên băng keo.

+ Lắp cát-xét vào bầu giữ cát-xét:

+ Tháo phần nắp cát-xét ra.

+ Đặt cyclone vào.

+ Đưa vào bầu giữ cát-xét.

· Mẫu được lấy tại vị trí người lao động, đầu lấy mẫu cách mũi miệng không quá 30cm.

· Xác định vị trí cần lấy mẫu và người công nhân sẽ đeo máy sao cho vị trí của người công nhân đeo máy là đại diện cho một thao tác hoặc một bộ phận hay công đoạn trong quy trình sản xuất.

· Cho người công nhân đeo máy vào thắt lưng, đầu lấy mẫu gắn vào ve áo, một đầu ống dẫn khí gắn vào máy bơm hút.

· Hướng dẫn công nhân nắm được yêu cầu lấy mẫu và cách bảo quản thiết bị.

· Bật máy, ghi lại vị trí lấy mẫu và số đầu lấy mẫu. 

· Đo đạc và ghi lại điều kiện vi khí hậu (nhiệt độ, độ ẩm, tốc độ gió) và áp suất không khí.

· Khi đủ thời gian lấy mẫu, tắt máy ghi lại thời gian lấy mẫu trên máy hoặc bằng đồng hồ bấm giây.

· Tuỳ thuộc vào ước lượng nồng độ bụi nơi sản xuất mà quyết định thời gian lấy mẫu phù hợp để đạt được lượng bụi phân tán đều trên giấy lọc, không bị quá tải gây giảm áp lực hút. Lượng bụi phân tán trên giấy lọc không quá 2mg/giấy lọc. Khi có hiện tượng quá tải thì phải thay cát xét khác.

· Tới vị trí lấy mẫu tiếp theo thay đầu lấy mẫu (cát xét) khác, điều chỉnh lại lưu lượng đạt 2,5 lít/phút.

· Khi tháo cát-xét khỏi bầu giữ lưu ý không được xoay cyclone xuống vì sẽ làm cho bụi từ đáy cyclone rơi xuống giấy lọc. Các cát-xét đã lấy mẫu được đóng nút và để trong hộp bảo quản mẫu riêng, đầu cát-xét có lỗ không khí vào hướng lên trên. 

2.4. Các bước tiến hành sau lấy mẫu

· Tháo băng keo dán bên ngoài cát-xét, mở cát-xét, lấy giấy lọc ra nhẹ nhàng và đặt vào bao trong tương ứng.

· Sấy bao trong chứa giấy lọc ở nhiệt độ 50ºC trong 2 giờ.

· Cân bao trong có chứa giấy lọc ngay khi lấy ra khỏi tủ sấy, ghi lại trọng lượng, P’ (mg). Cân giấy lọc làm chứng.

·  Ghi tình trạng giấy lọc: bình thường, quá tải bụi, thủng, rách, ướt…

· Chú ý: Cân mẫu trên cùng một chiếc cân và cùng người cân.

· Mỗi một lô 10 giấy lọc phải để tối thiểu 2 giấy lọc làm chứng, các giấy lọc này cũng đem ra hiện trường nhưng không lấy mẫu.

2.5. Sơ đồ tóm tắt quy trình xét nghiệm


5.1. Tính toán kết

Tính giá trị hiệu chỉnh K

Các loại giấy lọc đều ít nhiều chịu ảnh hưởng của nhiệt độ, độ ẩm. Để tránh sai số do nhiệt độ, độ ẩm gây ra cần sử dụng giá trị hiệu chỉnh K. Giá trị này được tính từ mẫu chứng:



Trong đó: 

· P1s: Trọng lượng giấy lọc chứng số 1 sau lấy mẫu (mg).

· P1t: Trọng lượng giấy lọc chứng số 1 trước lấy mẫu (mg).

· P2s: Trọng lượng giấy lọc chứng số 2 sau lấy mẫu (mg).

· P2t: Trọng lượng giấy lọc chứng số 2 trước lấy mẫu (mg).

· Pns: Trọng lượng giấy lọc chứng thứ n sau lấy mẫu (mg).

· Pnt: Trọng lượng giấy lọc chứng thứ n trước lấy mẫu (mg).

Giá trị K có thể >0 hoặc <0.


- Nếu K >0 thì trọng lượng bụi phải trừ đi K.

- Nếu K <0 thì trọng lượng bụi phải cộng với K.

2.6. Tính nồng độ bụi benomyl trong không khí

Nồng độ bụi benomyl trong không khí được tính theo công thức sau:






Trong đó:

· C: Nồng độ bụi bụi benomyl (mg/m3).

· P’: Trọng lượng giấy lọc sau khi lấy mẫu (mg).

· P : Trọng lượng giấy lọc trước lấy mẫu (mg).

· K: Giá trị hiệu chỉnh mẫu.

· 1000: Hệ số quy đổi từ đơn vị lít ra đơn vị m3.

· V: Thể tích không khí đã lấy mẫu = Thời gian lấy mẫu (phút) x Lưu lượng bơm hút (lít/phút).

Chú ý: V phải tính theo điều kiện tiêu chuẩn:

Trong đó:

· Vo: Thể tích không khí quy về điều kiện tiêu chuẩn (lít).

· V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (lít).

· P: Áp suất không khí tại vị trí lấy mẫu, đo trong thời gian lấy mẫu (mmHg).

· T0: Nhiệt độ không khí tại vị trí lấy mẫu (ºC).

· 760: Áp suất không khí tại điều kiện tiêu chuẩn (mmHg).

Phụ lục 20 

KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH BENZIDIN [NH2C6H4C6H4NH2] – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ LỎNG HIỆU NĂNG CAO (HPLC) 

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Benzidin [NH2C6H4C6H4NH2] trong không khí được hấp phụ vào giấy lọc(sợt thủy tinh) bằng một bơm hút. Sau đó mẫu được xử lý bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký lỏng hiệu năng cao (HPLC) theo một chương trình lò cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector UV với bước sóng 254 nm, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích không khí đã lấy mẫu, tính được nồng độ benzidin [NH2C6H4C6H4NH2]. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

· Bơm lấy mẫu không khí lưu lượng 1,5 lít/phút có gắn kèm lưu lượng kế và bộ đo thời gian lấy mẫu.

· Đầu thu mẫu: Là bộ phận thu mẫu trong đó có đặt giấy lọc, đường kính 37mm, gồm các phần: bầu giữ cát-xét có ống nối với bơm hút, cát-xét 3 mảnh và đầu lốc (cyclone) bằng nylon hoặc nhôm.

· Giấy lọc sợi thủy tinh, loại AE, kích thước 13mm. 

· Tấm giấy đệm làm giá đỡ giấy lọc, đường kính 37mm.

· Panh mũi phẳng để gắp giấy lọc và tấm giấy đệm.

· Dụng cụ mở cát-xét.

· Dụng cụ tháo giấy lọc.

· Cân phân tích độ chính xác tới 0,01mg.

Trong trường hợp bơm lấy mẫu không khí không gắn kèm lưu lượng kế và bộ đo thời gian thì cần có lưu lượng kế và đồng hồ tính thời gian bên ngoài
- 
Bình định mức: Dung tích 10mL, 100mL.

- 
Pipet: Dung tích 0,5mL,1mL, 5mL,10mL.

- 
Micro Xy lanh: Dung tích 10µL và 25µL.

- 
Ống đong: Dung tích 1L.

- 
Cốc thủy tinh: 10-100mL.

- 
Cân phân tích có độ chính xác 0,1mg.

- 
Máy sắc ký lỏng hiệu năng cao, detetor UV, bước sóng 254nm.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

-
Methanol, tinh khiết phân tích.

- 
Acetonitrin, tinh khiết phân tích

- 
Triethylamin

- 
Nước cất 2 lần, nước cất đề ion hóa

-
Dung dịch rửa giải: 0,17% (v / v) trietylamin trong metanol. Pha loãng 170 µL trietylamin thành 100 mL với metanol.

-
 Dung dịch gốc chất chuẩn, 0,5 µg / µL. Hòa tan 50 mg chất phân tích trong 100 mL dung dịch rửa giải.
 

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

· Kiểm tra tình trạng bơm lấy mẫu và lưu lượng hút. Nếu không có lưu lượng kế gắn liền máy phải sử dụng lưu lượng kế ngoài để chuẩn máy cho đạt 0,2 lít/phút.

· Chuẩn bị đầu lấy mẫu, ghi số thứ tự của cát-xét vào phần đáy cát-xét. 

· Lắp giấy lọc vào cát-xét. Ghi lại số thứ tự của bao tương ứng với số thứ tự cát-xét đặt giấy lọc:

+ Đặt miếng đệm đỡ giấy lọc xuống phần đáy cát xét (phần có khứa).

+ Dùng panh kẹp giấy lọc từ trong bao nhẹ nhàng đặt lên miếng đệm đỡ giấy lọc.

+ Ghép phần thứ hai của cát-xét với đáy cát-xét.

+ Đặt tiếp phần nắp cát-xét lên trên cùng.

Chú ý: Tránh làm rách và nhiễm bẩn giấy lọc.

+ Dùng băng keo gắn phần đầu và phần thứ hai với nhau, ghi số thứ tự cát-xét lên trên băng keo.

+ Lắp cát-xét vào bầu giữ cát-xét:

+ Tháo phần nắp cát-xét ra.

+ Đặt cyclone vào.

+ Đưa vào bầu giữ cát-xét.

· Xác định vị trí cần lấy mẫu và người công nhân sẽ đeo máy sao cho vị trí của người công nhân đeo máy là đại diện cho một thao tác hoặc một bộ phận hay công đoạn trong quy trình sản xuất.

· Cho người công nhân đeo máy vào thắt lưng, đầu lấy mẫu gắn vào ve áo, một đầu ống dẫn khí gắn vào máy bơm hút.

· Hướng dẫn công nhân nắm được yêu cầu lấy mẫu và cách bảo quản thiết bị.

· Bật máy, ghi lại vị trí lấy mẫu và số đầu lấy mẫu. 

· Đo đạc và ghi lại điều kiện vi khí hậu (nhiệt độ, độ ẩm, tốc độ gió) và áp suất không khí.

· Khi đủ thời gian lấy mẫu, tắt máy ghi lại thời gian lấy mẫu trên máy hoặc bằng đồng hồ bấm giây. Tốc độ lấy mẫu là 0,2 lít/phút,  thể tích lấy mẫu là 20-100 lít.

· Khi tháo cát-xét khỏi bầu giữ lưu ý không được xoay cyclone xuống vì sẽ làm cho bụi từ đáy cyclone rơi xuống giấy lọc. Các cát-xét đã lấy mẫu được đóng nút và để trong hộp bảo quản mẫu riêng, đầu cát-xét có lỗ không khí vào hướng lên trên. 

2.4.2. Chuẩn bị mẫu

- 
Chuyển giấy lọc vào ống thủy tinh.

- 
Thêm 0,5 mL dung dịch rửa giải vào mỗi ống thủy tinh. Đậy kín từng ống và đặt trên máy lắc trong vòng 1 giờ.

- 
Ly tâm từng mẫu trong 10 phút.

2.4.3. Điều kiện sắc ký

- 
Cột C18, 30 cm x 4mm

- 
Tốc độ dòng: 1,5 mL/ phút; điều kiện nhiệt độ phòng.

- 
Pha động: 60% methanol/40% nước

- 
Thể tích bơm mẫu: 10µL.

- 
Detetor: UV, 254nm

2.4.4. Xây dựng đường chuẩn

- 
Hiệu chuẩn hàng ngày với ít nhất sáu chất chuẩn làm việc trong phạm vi 0,05 đến 7 µg chất phân tích cho mỗi mẻ mẫu.

- 
Phân tích cùng với các mẫu và mẫu trắng theo điều kiện 2.4.2

- 
Dựa vào nồng độ chuẩn và diện tích pic (hoặc chiều cao pic) của chất chuẩn, xác định được phương trình hồi quy y = ax + b và hệ số tương quan r (giữa nồng độ chuẩn và diện tích pic chuẩn).

2.4.5. Phân tích mẫu

- 
Bơm 10µl dung dịch mẫuvào buồng bơm mẫu của máy HPLC-UV tại bước sóng 254nm theo điều kiện 2.4.3

-
Diện tích pic của mẫu sẽ tương ứng với nồng độ chất cần phân tích được tính theo đường chuẩn tại 2.4.4
2.5. Tính toán kết quả

Nồng độ benzidin (C) trong không khí, được tính theo công thức:
 


             C =  (W – B) / V

Trong đó:

- C:  Nồng độ benzidin trong không khí (mg/m3).

- W: Hàm lượng được xác định theo đường chuẩn (µg).

- B: Hàm lượng mẫu trắng (µg).

- V: Thể tích không khí đã lấy (L).

Phụ lục 21 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH BENZOYL PEROXIDE [C14H10O4 ] - 
PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ LỎNG HIỆU NĂNG CAO (HPLC)

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Benzoyl peroxide [C14H10O4 ] trong không khí được hấp phụ vào giấy lọc bằng một bơm hút. Sau đó mẫu được xử lý bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký lỏng hiệu năng cao (HPLC) theo một chương trình lò cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector UV với bước sóng 254 nm, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích không khí đã lấy mẫu, tính được nồng độ Benzoyl peroxide [C14H10O4 ]. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

· Bơm lấy mẫu không khí lưu lượng 1 – 3 Lít/phút có gắn kèm lưu lượng kế và bộ đo thời gian lấy mẫu.

· Đầu thu mẫu: Là bộ phận thu mẫu trong đó có đặt giấy lọc, đường kính 37mm, gồm các phần: bầu giữ cát-xét có ống nối với bơm hút, cát-xét 3 mảnh và đầu lốc (cyclone) bằng nylon hoặc nhôm.

· Giấy lọc cellulo ester, kích thước lỗ 0,8 µm, đường kính 37mm. 

· Tấm giấy đệm làm giá đỡ giấy lọc, đường kính 37mm.

· Panh mũi phẳng để gắp giấy lọc và tấm giấy đệm.

· Dụng cụ mở cát-xét.

· Dụng cụ tháo giấy lọc.

· Cân phân tích độ chính xác tới 0,01mg.

Trong trường hợp bơm lấy mẫu không khí không gắn kèm lưu lượng kế và bộ đo thời gian thì cần có lưu lượng kế và đồng hồ tính thời gian bên ngoài
- 
Lọ thủy tinh: Dung tích 20 mL có nút PTFE.

- 
Micro Xy lanh: Dung tích 10µL và 100µL.

- 
Bình định mức: Dung tích 10mL, 25mL.

- 
Pipet bầu: 10mL.

- 
Cân phân tích có độ chính xác 0,1mg.

- 
Máy sắc ký lỏng hiệu năng cao, detetor UV, bước sóng 254nm.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- 
Benzoyl peroxide, 99% tinh khiết. 

- 
Ete etylic, tinh khiết, không có chất ổn định. 

- 
Metanol, cất trong thủy tinh.

- 
Nước, khử ion và chưng cất.

- 
Dung dịch chuẩn (gốc), 10 mg / mL: Hòa tan 250 mg benzoyl peroxit trong etylic ete và pha loãng thành 25 mL. Ổn định ít nhất một tuần ở 4ºC
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

· Kiểm tra tình trạng bơm lấy mẫu và lưu lượng hút. Nếu không có lưu lượng kế gắn liền máy phải sử dụng lưu lượng kế ngoài để chuẩn máy cho đạt từ 1 - 3 Lít/phút.

· Chuẩn bị đầu lấy mẫu, ghi số thứ tự của cát-xét vào phần đáy cát-xét. 

· Lắp giấy lọc vào cát-xét. Ghi lại số thứ tự của bao tương ứng với số thứ tự cát-xét đặt giấy lọc:

+ Đặt miếng đệm đỡ giấy lọc xuống phần đáy cát xét (phần có khứa).

+ Dùng panh kẹp giấy lọc từ trong bao nhẹ nhàng đặt lên miếng đệm đỡ giấy lọc.

+ Ghép phần thứ hai của cát-xét với đáy cát-xét.

+ Đặt tiếp phần nắp cát-xét lên trên cùng.

Chú ý: Tránh làm rách và nhiễm bẩn giấy lọc.

+ Dùng băng keo gắn phần đầu và phần thứ hai với nhau, ghi số thứ tự cát-xét lên trên băng keo.

+ Lắp cát-xét vào bầu giữ cát-xét:

+ Tháo phần nắp cát-xét ra.

+ Đặt cyclone vào.

+ Đưa vào bầu giữ cát-xét.

· Xác định vị trí cần lấy mẫu và người công nhân sẽ đeo máy sao cho vị trí của người công nhân đeo máy là đại diện cho một thao tác hoặc một bộ phận hay công đoạn trong quy trình sản xuất.

· Cho người công nhân đeo máy vào thắt lưng, đầu lấy mẫu gắn vào ve áo, một đầu ống dẫn khí gắn vào máy bơm hút.

· Hướng dẫn công nhân nắm được yêu cầu lấy mẫu và cách bảo quản thiết bị.

· Bật máy, ghi lại vị trí lấy mẫu và số đầu lấy mẫu. 

· Đo đạc và ghi lại điều kiện vi khí hậu (nhiệt độ, độ ẩm, tốc độ gió) và áp suất không khí.

· Khi đủ thời gian lấy mẫu, tắt máy ghi lại thời gian lấy mẫu trên máy hoặc bằng đồng hồ bấm giây. Tốc độ lấy mẫu là 1 – 3 Lít/phút,  thể tích lấy mẫu là 40-400 Lít.

· Khi tháo cát-xét khỏi bầu giữ lưu ý không được xoay cyclone xuống vì sẽ làm cho bụi từ đáy cyclone rơi xuống giấy lọc. Các cát-xét đã lấy mẫu được đóng nút và để trong hộp bảo quản mẫu riêng, đầu cát-xét có lỗ không khí vào hướng lên trên. 

2.4.2. Chuẩn bị mẫu

-
Chuyển giấy lọc vào ống thủy tinh.

- 
Thêm 10 mL ethyl ete vào mỗi ống thủy tinh. Đậy kín từng ống và đặt trên máy lắc trong vòng 1 giờ.

- 
Ly tâm từng mẫu trong 10 phút.

2.4.3. Điều kiện sắc ký

- 
Cột : 250 mm x 3 mm-ID
- 
Pha động: 70% methanol/30% nước

- 
Thể tích bơm mẫu: 20µL.

- 
Detetor: UV, 254nm

2.4.4. Xây dựng đường chuẩn

- 
Hiệu chuẩn hàng ngày với ít nhất sáu mẫu chuẩn làm việc trong phạm vi từ 0,01 đến 1,7 mg mỗi mẻ mẫu: Thêm dung dịch gốc hiệu chuẩn bằng ống tiêm µL vào ete etylic trong bình định mức 10 mL bình và pha loãng đến vạch.

- 
Phân tích cùng với các mẫu và mẫu trắng theo điều kiện 2.4.3

- 
Dựa vào nồng độ chuẩn và diện tích pic (hoặc chiều cao pic) của chất chuẩn, xác định được phương trình hồi quy y = ax + b và hệ số tương quan r (giữa nồng độ chuẩn và diện tích pic chuẩn).
2.4.5. Phân tích mẫu

- 
Bơm 20µl dung dịch vào buồng bơm mẫu trên thiết bị HPLC-UV tại bước sóng 254nm.

-
Diện tích pic của mẫu sẽ tương ứng với nồng độ chất cần phan tích được tính theo đường chuẩn ở 2.4.4.
2.5. Tính toán kết quả

Nồng độ benzoyl peroxide (C) trong không khí, được tính theo công thức:
 


             C = [(W – B). 103] /V

Trong đó:

- C:  Nồng độ benzoyl peroxide trong không khí (mg/m3).

- W: Nồng độ được xác định theo đường chuẩn (mg).

- B: Nồng độ được xác định theo mẫu trắng (mg).

- V: Thể tích không khí đã lấy (Lít).

Phụ lục 22 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH BENZYL CHLORUA [C6H5CH2 Cl]  – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Benzyl chlorua [C6H5CH2Cl] trong không khí được hấp phụ vào trong ống than hoạt tính. Mẫu được giải hấp bằng CS2, phân tích trên hệ thống sắc kí khí (GC). Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FID, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và mẫu chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ benzyl chlorua [C6H5CH2Cl] có trong mẫu khí đem phân tích. 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- 
Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,01 – 0,2 Lít/phút.

- 
Ống than hoạt tính: 100mg/50mg.

- 
Bình định mức: Dung tích 10mL.

- 
Pipet bầu: 10mL.

- 
Micro Xy lanh: Dung tích 10µL có chia vạch 0,1 µL.

- 
Ống đong: Dung tích 1L.

- 
Lọ thủy tinh: 2mL, 4 mL có nút đậy PTFE.

- 
Cân phân tích có độ chính xác 0,1mg.

- 
Máy sắc ký khí, detetor FID, cột sắc ký.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- 
Cacbon disunfua (CS2), tinh khiết phân tích.

- 
Khí heli hoặc nitơ, cấp độ tinh khiết.

- 
Dung dịch chuẩn benzyl clorua, cấp độ tinh khiết, được pha trong dung dịch CS2.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu

- 
Bẻ gẫy hai đầu ống than hoạt tính và cắm vào ống mềm nối với máy lấy mẫu, bật máy. 

- 
Lưu lượng lấy mẫu 0,01 – 0,2 Lít/phút. Thể tích không khí lấy từ 6 – 50 Lít.

- 
Sau khi lấy mẫu, đậy nút ống than hoạt tính và cho vào hộp bảo quản đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu.

2.4.2. Chuẩn bị mẫu

-
Đổ than hoạt tính phía trước và phía sau lần lượt vào 2 lọ thủy tinh 2mLcó nút nhám. 

-
Thêm 1 mL dung môi CS2 vào mỗi lọ thủy tinh trên. Đậy nắp mỗi lọ và để yên ít nhất 30 phút.

- 
Chuẩn bị cả mẫu trắng

2.4.3. Điều kiện sắc ký

- 
Cột mao quản silicagen: 30 m x 0,53 - mm
- 
Khí mang: Heli (He) với tốc độ 4,7 ml/phút

- 
Thời gian lưu: 17,26 phút

- 
Thể tích injector: 1 µL

- 
Chương trình nhiệt độ: Nhiệt độ injector: 220ºC; Nhiệt độ detector: 250ºC ; 35ºC (3 phút) lên 190ºC (8ºC/ phút).

2.4.4. Xây dựng đường chuẩn

-
Dựng đường chuẩn benzyl chlorua cần phân tích bằng cách bơm dãy dung dịch chuẩn benzyl chlorua đã chuẩn bị lên máy GC/FID với các thông số kỹ thuật (2.4.3)

-
Dựa vào nồng độ chuẩn và diện tích pic (hoặc chiều cao pic) của chuẩn benzyl chlorua, xác định được phương trình hồi quy y = ax + b và hệ số tương quan r (giữa nồng độ chuẩn và diện tích pic chuẩn).

2.4.5. Phân tích mẫu

-
Lấy 1 µL bơm vào buồng bơm mẫu trên hệ thống máy GC-FID, chạy máy theo điều kiện ở 2.4.3.

-
Diện tích píc của mẫu sẽ tương ứng với nồng độ chất cần phân tích được tính theo đường chuẩn ở 2.4.4

2.5. Tính toán kết quả

 
Nồng độ benzyl chlorua (C) trong không khí, được tính theo công thức:
 


             C = [(Wf + Wb - Bf - Bb)] /  V

Trong đó:

- C:  Nồng độ benzyl chlorua trong không khí (mg/m3).

- Wf: Nồng độ được xác định theo đường chuẩn, phần tan hoạt tính phía trước (mg).

- Wb: Nồng độ được xác định theo đường chuẩn, phần than hoạt tính phía sau (mg).

- Bf: Nồng độ được xác định theo mẫu trắng, phần tan hoạt tính phía trước (mg).

- Bb: Nồng độ được xác định theo mẫu trắng, phần than hoạt tính phía sau  (mg).

- V: Thể tích không khí đã lấy (Lít).

Phụ lục 23 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH BERYLI VÀ CÁC HỢP CHẤT [ Be ] – 

PHƯƠNG PHÁP QUANG PHỔ PHÁT XẠ NGUYÊN TỬ NGUỒN CẢM ỨNG CAO TẦN PLASMA (ICP - AES)

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Lấy mẫu beryli và các hợp chất trong không khí bằng giấy lọc (MCE hoặc PVC). Phân tích trên máy quang phổ phát xạ nguyên tử nguồn cảm ứng cao tần plasma (ICP - AES). Mẫu phân tích cần được chuyển về trạng thái hơi (khí) của các chất có trong mẫu, nguyên tử đám hơi đó thành các nguyên tử tự do bằng một nguồn năng lượng thích hợp. Sau đó kích thích các nguyên tử tự do của chất cần phân tích để chuyển lên trạng thái kích thích năng lượng cao có khả năng phát xạ để tạo ra phổ phát xạ nguyên tử của chúng. Thu toàn bộ chùm sáng phổ phát xạ nguyên tử của mẫu, phân ly chúng thành từng tia    riêng biệt  và ghi phổ đó lại bằng một cách thích hợp.

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

-
Máy lấy mẫu, lưu lượng 1 – 4 Lít/phút.

-
Giấy lọc: MEC (0,8-µm; 37mm); PVC (5,0-µm; 37mm).
-
Máy sắc ký ion (ICP-AES)

-
Bếp điện có nhiệt độ 150ºC

 2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- 
HNO3, tinh khiết phân tích.

- 
HCL, cấp độ tinh khiết.

- 
Hỗn hợp acid tro hóa: HNO3: HCL theo tỉ lệ 1:3 

- 
Khí Argon, cấp độ tinh khiết. 

- 
Acid pha loãng:  1% HNO3 , HCl 3% - Thêm 50 mL axit hóa tro thành 600 mL nước; pha loãng đến 1 L.

- 
Dung dịch chuẩn (gốc): 1000µg/mL có bán sẵn trên thị trường.
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu
· Kiểm tra tình trạng bơm lấy mẫu và lưu lượng hút. Nếu không có lưu lượng kế gắn liền máy phải sử dụng lưu lượng kế ngoài để chuẩn máy cho đạt 1 – 4 Lít/phút.

· Chuẩn bị đầu lấy mẫu, ghi số thứ tự của cát-xét vào phần đáy cát-xét. 

· Lắp giấy lọc vào cát-xét. Ghi lại số thứ tự của bao tương ứng với số thứ tự cát-xét đặt giấy lọc:

+ Đặt miếng đệm đỡ giấy lọc xuống phần đáy cát xét (phần có khứa).

+ Dùng panh kẹp giấy lọc từ trong bao nhẹ nhàng đặt lên miếng đệm đỡ giấy lọc.

+ Ghép phần thứ hai của cát-xét với đáy cát-xét.

+ Đặt tiếp phần nắp cát-xét lên trên cùng. Chú ý: Tránh làm rách và nhiễm bẩn giấy lọc.

+ Dùng băng keo gắn phần đầu và phần thứ hai với nhau, ghi số thứ tự cát-xét lên trên băng keo.

+ Lắp cát-xét vào bầu giữ cát-xét:

+ Tháo phần nắp cát-xét ra.

+ Đặt cyclone vào.

+ Đưa vào bầu giữ cát-xét.

· Xác định vị trí cần lấy mẫu và người công nhân sẽ đeo máy sao cho vị trí của người công nhân đeo máy là đại diện cho một thao tác hoặc một bộ phận hay công đoạn trong quy trình sản xuất.

· Cho người công nhân đeo máy vào thắt lưng, đầu lấy mẫu gắn vào ve áo, một đầu ống dẫn khí gắn vào máy bơm hút.

· Hướng dẫn công nhân nắm được yêu cầu lấy mẫu và cách bảo quản thiết bị.

· Bật máy, ghi lại vị trí lấy mẫu và số đầu lấy mẫu. 

· Tốc độ lấy mẫu là 1 – 4 Lít/phút. Tuỳ thuộc vào hàm lượng Beryli và các hợp chất mà quyết định thời gian lấy mẫu phù hợp để đạt được hàm lượng Beryli và các hợp chất hấp phụ trên giấy lọc, không bị bão hòa dễ mất mẫu.
· Đo đạc và ghi lại điều kiện vi khí hậu (nhiệt độ, độ ẩm, tốc độ gió) và áp suất không khí.

-
Khi đủ thời gian lấy mẫu, tắt máy ghi lại thời gian lấy mẫu trên máy hoặc bằng đồng hồ bấm giây. 
· Khi tháo cát-xét khỏi bầu giữ lưu ý không được xoay cyclone xuống vì sẽ làm cho bụi từ đáy cyclone rơi xuống giấy lọc. Các cát-xét đã lấy mẫu được đóng nút và để trong hộp bảo quản mẫu riêng, đầu cát-xét có lỗ không khí vào hướng lên trên. 

2.4.2. Chuẩn bị mẫu

- 
Chuyển giấy lọc từ casset vào cốc thủy tinh.

- 
Thêm 5 mL acid tro hóa. Che kín miệng cốc. Để yên trong 30 phút ở nhiệt độ phòng.

LƯU Ý: Bắt đầu mẫu trắng ở bước này.

 -
Đun nóng trên bếp điện (120 ° C) cho đến khi còn lại 0,5 mL.

-
Thêm acid tro hóa 2mL và lại đun nóng trên bếp điện (120 ° C) cho đến khi còn lại 0,5 mL. Lặp lại bước này cho đến khi dung dịch trong.

LƯU Ý: giấy lọc PVC sẽ không tan hoàn toàn sau nhiều lần bổ sung acid tro hóa.

-
Hòa tan cặn trong acid pha loãng từ 2 đến 3 mL.

-
Chuyển định lượng các dung dịch vào các bình định mức 25 mL.

-
Pha loãng bằng acid loãng đến vạch mức.
 2.4.3.  Điều kiện phân tích

-
Dung dịch tro hóa: 1 HNO3:3 HCL

-
Điều kiện chạy máy: nhiệt độ phòng, 30 phút; 150ºC

- 
Dung dịch cuối cùng: 5% dung dịch (1 HNO3:3 HCL); 25mL.

-
Bước sóng: 313 nm

2.4.4. Xây dựng đường chuẩn

- Từ dung dịch gốc 1000µg/mL, pha đường chuẩn trong khoảng 10 điểm cho một thang mẫu chuẩn. Khoảng cách giữa các điểm là 1 µg/mL. Tùy vào đặc điểm của mẫu cần phân tích để pha khoảng tuyến tính của đường chuẩn cho phù hợp.

2.4.5. Phân tích mẫu

-
Đặt máy đo phổ ở các điều kiện do nhà sản xuất quy định.

-
Phân tích chất chuẩn, mẫu và mẫu trắng.

LƯU Ý: Nếu các giá trị của mẫu nằm trên dãy tiêu chuẩn, hãy pha loãng các dung dịch với axit pha loãng, phân tích lại và áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán. Nếu hơn độ nhạy là bắt buộc, thể tích mẫu cuối cùng có thể được giữ ở mức 10 mL.
2.5. Tính toán kết quả:
Nồng độ beryli và các hợp chất trong không khí được tính theo công thức:

	
	(Cs.Vs – Cb.Vb)
	

	C =
	------------------------
	(mg/m3)

	
	V
	


Trong đó: 


C: Nồng độ hơi khí beryli và các hợp chất trong không khí (mg/m3).


Cs: Nồng độ beryli và các hợp chất tương ứng với đường chuẩn (µg/mL).


Cb: Nồng độ beryli và các hợp chất trong mẫu trắng tương ứng với đường chuẩn (µg/mL).


Vs: Thể tích dung dịch hấp thụ (mL).


Vb: Thể tích dung dịch mẫu trắng (mL).


V: Thể tích không khí lấy mẫu (L).

Phụ lục 24 

KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH BROM [Br2] – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ ION 

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Lấy mẫu brom [Br2] trong không khí bằng giấy lọc. Phân tích trên máy sắc kí ion. Dựa vào khả năng phân tách các ion brom tỷ lệ độ hấp thụ quang trong vùng tuyến tính và nồng độ brom và các hợp chất trong mẫu chuẩn sẽ tính toán được kết quả phân tích.
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- 
Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,3 - 1Lít/phút.
-
Giấy lọc: MEC, PVC, cellulo (0,45-µm; 25mm).
-
Bình thủy tinh: Dung tích 10mL, 25mL,100mL.

-
Pipet: Dung tích 1mL, 5mL,10mL.

-
Máy sắc ký ion với cột Dionex MFC-1, HPICAG4A, HPIC-AS4A, anion AMMS bộ khử màng vi mô, độ dẫn điện bộ dò và tích phân.

-
Chai, 30 mL, miệng rộng có nắp vặn, hổ phách hoặc polyetylen mờ đục.

- 
Micropipet, có đầu hút dùng một lần.

-
Bình định mức, 10 và 100 mL.

-
Bơm tiêm mẫu: 10 mL, polyetylen, đầu mút.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

-
Natri thiosunfat, loại thuốc thử.

-
Nước, khử ion.

-
Dung dịch chiết: 6 M Na2S2O3. Hòa tan 0,474 g Na2S2O3 trong 500 mL nước khử ion.

-
Dung dịch rửa giải: 0,25 M NaHCO3/4M Na2CO3 /0,78M p-xyanophenol. Hòa tan 0,041 g NaHCO3 0,848g Na2CO3  và 0,186 g p-cyanophenol trong 2 Lít được lọc nước khử ion.

-
Chất ức chế, 0,025N H2SO4 . Pha loãng 2,8 mL H2SO4 đặc đến 4 L với nước khử ion.

-
Dung dịch gốc hiệu chuẩn, 1 mg / mL (như anion). Hòa tan 0,149 g KBr trong 100 mL nước khử ion.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu
· Kiểm tra tình trạng bơm lấy mẫu và lưu lượng hút. Nếu không có lưu lượng kế gắn liền máy phải sử dụng lưu lượng kế ngoài để chuẩn máy cho đạt 0,3 – 1 Lít/phút.

· Chuẩn bị đầu lấy mẫu, ghi số thứ tự của cát-xét vào phần đáy cát-xét. 

· Lắp giấy lọc vào cát-xét. Ghi lại số thứ tự của bao tương ứng với số thứ tự cát-xét đặt giấy lọc:

+ Đặt miếng đệm đỡ giấy lọc xuống phần đáy cát xét (phần có khứa).

+ Dùng panh kẹp giấy lọc từ trong bao nhẹ nhàng đặt lên miếng đệm đỡ giấy lọc.

+ Ghép phần thứ hai của cát-xét với đáy cát-xét.

+ Đặt tiếp phần nắp cát-xét lên trên cùng. Chú ý: Tránh làm rách và nhiễm bẩn giấy lọc.

+ Dùng băng keo gắn phần đầu và phần thứ hai với nhau, ghi số thứ tự cát-xét lên trên băng keo.

+ Lắp cát-xét vào bầu giữ cát-xét:

+ Tháo phần nắp cát-xét ra.

+ Đặt cyclone vào.

+ Đưa vào bầu giữ cát-xét.

· Xác định vị trí cần lấy mẫu và người công nhân sẽ đeo máy sao cho vị trí của người công nhân đeo máy là đại diện cho một thao tác hoặc một bộ phận hay công đoạn trong quy trình sản xuất.

· Cho người công nhân đeo máy vào thắt lưng, đầu lấy mẫu gắn vào ve áo, một đầu ống dẫn khí gắn vào máy bơm hút.

· Hướng dẫn công nhân nắm được yêu cầu lấy mẫu và cách bảo quản thiết bị.

· Bật máy, ghi lại vị trí lấy mẫu và số đầu lấy mẫu. 

· Tốc độ lấy mẫu là 0,3 – 1 Lít/phút, thể tích không khí lấy dao động từ 8-360 Lít. Tuỳ thuộc vào hàm lượng brom mà quyết định thời gian lấy mẫu phù hợp để đạt được hàm lượng brom hấp phụ trên giấy lọc, không bị bão hòa dễ mất mẫu.
· Đo đạc và ghi lại điều kiện vi khí hậu (nhiệt độ, độ ẩm, tốc độ gió) và áp suất không khí.

-
Khi đủ thời gian lấy mẫu, tắt máy ghi lại thời gian lấy mẫu trên máy hoặc bằng đồng hồ bấm giây. 
· Khi tháo cát-xét khỏi bầu giữ lưu ý không được xoay cyclone xuống vì sẽ làm cho bụi từ đáy cyclone rơi xuống giấy lọc. Các cát-xét đã lấy mẫu được đóng nút và để trong hộp bảo quản mẫu riêng, đầu cát-xét có lỗ không khí vào hướng lên trên. 

2.4.2. Chuẩn bị mẫu

-
Chuyển giấy lọc vào chai thủy tinh mầu nâu. Thêm 3 mL Na2S2O3 6M và đậy nắp kín.

-
Để yên mẫu ít nhất 10 phút và thỉnh thoảng lắc đều.

-
Mở nắp các chai mẫu và thêm 7mL nước khử ion để có tổng thể tích dung dịch là 10 mL.

- 
Đổ mẫu vào ống tiêm nhựa 10 mL để tiêm thủ công hoặc vào lọ lấy mẫu tự động.
2.4.3. Điều kiện sắc kí ion

- 
Cột: Dionex HPIC-AG4A , MFC-1.
-
Thể tích bơm mẫu: 50µL.

-
Detector: 10µS

-
Dung dịch hấp thụ: 0,25 M NaHCO3/4M Na2CO3 /0,78 M p-cyanophenol, 2 mL/phút.
2.4.4. Xây dựng đường chuẩn

- 
Dựng đường chuẩn brom cần phân tích bằng cách bơm dãy dung dịch chuẩn brom đã chuẩn bị lên máy ICP với các thông số kỹ thuật (2.4.3)

- 
Dựa vào nồng độ chuẩn và diện tích pic (hoặc chiều cao pic) của chuẩn brom, xác định được phương trình hồi quy y = ax + b và hệ số tương quan r (giữa nồng độ chuẩn và diện tích pic chuẩn).

2.4.5. Phân tích mẫu

-
Đặt chương trình máy sắc ký theo 2.4.3. 

-
Bơm 50 µl mẫu theo cách thủ công bằng kỹ thuật rửa dung môi hoặc với bộ lấy mẫu tự động.

-

Đo diện tích hoặc chiều cao đỉnh.

2.5. Tính toán kết quả

 
Nồng độ brom(C) trong không khí, được tính theo công thức:

 


             C =  (W - B) / V

Trong đó:

- C:  Nồng độ brom trong không khí (mg/m3).

- W: Hàm lượng mẫu xác định theo đường chuẩn (µg).

- B: Hàm lượng mẫu trắng (µg).

- V: Thể tích không khí lấy mẫu (Lít).

Phụ lục 25 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH 1,3 – BUTADIEN [CH2CHCHCH2] – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

1,3-Butadien trong không khí được hấp phụ vào trong ống than hoạt tính. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình lò cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FID, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và mẫu chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ 1,3-Butadien có trong mẫu khí đem phân tích. 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

-
Bộ lấy mẫu: Ống than hoạt tính (dài 8,5 cm, đường kính ngoài 8 mm, ID 6 mm; 400mg/200mg).

 -
Bơm lấy mẫu cá nhân có lưu lượng hút từ 0,01 đến 0,5 L / phút, với ống kết nối linh hoạt.

-
Chất làm lạnh, đóng túi (ví dụ: Blue Ice hoặc đá khô), và thùng vận chuyển cách nhiệt.

 -
Máy sắc ký khí, detector FID.
-
Lọ thủy tinh có nút đậy với ngăn lót PTFE:  5 mL, 2 mL, 1 mL, và các loại tiện lợi khác kích thước.

 -
Pipet:  1mL, 2mL, 4mL.

 -
Xylenh bơm mẫu: 10 µL, 25 µL, 100 µL, 250 µL.

-
Cốc, 150 mL.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

-
Methylen chlorua, tinh khiết phân tích. 

-
1,3-Butadien, tinh khiết 99,5%, được trang bị trong xi lanh để rút gas, có van kim.

-
Heli, được tinh chế.

-
Hydro, tinh khiết.

-
Không khí, được thanh lọc.

-
Nitơ, tinh khiết.

-
Nước cất
 2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

-
Ngay trước khi lấy mẫu, ngắt các đầu ống than hoạt tính. Kết nối ống nhỏ hơn với máy bơm lấy mẫu cá nhân với ống mềm và bật máy lấy mẫu.

-
Lấy mẫu ở tốc độ dòng chảy đã biết chính xác từ 0,01 đến 0,5 Lít / phút cho cỡ mẫu từ 5 đến 25 L.

-
Rút ống than hoạt tính, nắp và đóng gói an toàn để vận chuyển. Làm lạnh dưới -4 ° C trong quá trình vận chuyển và lưu trữ.

2.4.2. Chuẩn bị mẫu

-
Thêm 4mL metylen chlorua vào lọ 5 mL và 2mL vào lọ 2 mL (lọ thủy tinh có nút cao su dẻo, kín khít). Làm lạnh các lọ thủy tinh bang nước đá. 
-
Cho các phần chất hấp thụ phía trước vào lọ 5 mL và các phần sau vào lọ 2 mL. Bỏ bông thủy tinh và màng chắn làm bằng xốp. Đậy ngay nắp mỗi lọ.

-
Lấy ra khỏi nước đá và để yên trong 30 phút, thỉnh thoảng có lắc đều.
2.4.3. . Điều kiện sắc ký

- 
Nhiệt độ buồng bơm mẫu (injector): 200ºC.

- 
Nhiệt độ detector: 250ºC.

- 
Thể tích bơm mẫu: 1µL.

- 
Cột: silica nung chảy, 10 m x 0,50-mm ID 1,8-µm CP WAX 57 CB, và 50 m x 0,32 mm ID Al 2 O3 / KCl.
- 
Nhiệt độ cột tách: Nhiệt độ ban đầu 50ºC giữ trong 2 phút, sau đó tăng dần với tốc độ tăng 20ºC/phút tới 120ºC và giữ trong 8 phút. Tiếp theo tăng lên 200ºC với tốc độ 30ºC/ phút và giữ 4 phút. 

- 
Tốc độ khí mang (Ni hoặc He): 30mL/phút.

2.4.4.  Xây dựng đường chuẩn

-
Dựng đường chuẩn 1,3-Butadien cần phân tích bằng cách bơm dãy dung dịch chuẩn 1,3-Butadien đã chuẩn bị lên máy GC/FID với các thông số kỹ thuật (2.4.2)

-
Dựa vào nồng độ chuẩn và diện tích pic (hoặc chiều cao pic) của chuẩn 1,3-Butadien, xác định được phương trình hồi quy y = ax + b và hệ số tương quan r (giữa nồng độ chuẩn và diện tích pic chuẩn).

2.4.5. Phân tích mẫu

-
Đặt chương trình máy sắc ký khí theo 2.4.3. Tiêm phần mẫu theo cách thủ công bằng kỹ thuật rửa dung môi hoặc với bộ lấy mẫu tự động.


LƯU Ý: Nếu phản ứng của máy dò nằm trên dải tiêu chuẩn làm việc, hãy pha loãng với metylen chlorua, phân tích lại và áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán.

-
Đo diện tích hoặc chiều cao đỉnh.


LƯU Ý: Vinyliden clorua, một tạp chất trong metylen clorua, rửa giải chỉ sau 1,3-butadien và có thể được sử dụng như một tiêu chuẩn nội bộ.
2.5. Tính toán kết quả

-
Xác định nồng độ, µg / mL, của 1,3-butadien được tìm thấy trong mỗi mặt trước của mẫu (Wf) và mặt sau (Wb) phần chất hấp phụ từ đường chuẩn, và nhân với thể tích giải hấp, D, mL, và hệ số pha loãng, nếu có, để tính khối lượng, µg, tìm được.

-
Ghi chú: Đối với bất kỳ ống lấy mẫu nào có Wb  > Wf / 10, thì trong quá trình lấy mẫu đã bị mất mẫu.
· Nồng độ 1,3-Butadien (C) trong không khí, được tính theo công thức:

 


             C (mg/m3)=  [(Wf + Wb).D]/V
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KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH n-BUTYL ACETAT [CH3 COO(CH2)3 CH3] – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

n-butyl acetat [CH3 COO(CH2)3 CH3] trong không khí được hấp phụ vào trong ống than hoạt tính. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình lò cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FID, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và mẫu chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ n-butyl acetat có trong mẫu khí đem phân tích. 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

-
Bộ lấy mẫu: Ống than hoạt tính (dài 7 cm, đường kính ngoài 6 mm, ID 4 mm; 100mg/50mg).

 -
Bơm lấy mẫu cá nhân có lưu lượng hút từ 0,01 đến 0,2 L / phút, với ống kết nối linh hoạt.

-
Chất làm lạnh, đóng túi (ví dụ: Blue Ice hoặc đá khô), và thùng vận chuyển cách nhiệt.

 -
Máy sắc ký khí, detector FID.
-
Lọ thủy tinh có nút đậy với ngăn lót PTFE:  5 mL, 2 mL, 1 mL, và các loại tiện lợi khác kích thước.

 -
Pipet:  1mL, 2mL, 4mL.

 -
Xylenh bơm mẫu: 10 µL, 25 µL, 100 µL, 250 µL.

-
Cốc, 150 mL.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

-
Dung môi giải hấp: cacbondisunfua (CS2).

-
Butyl acetat, tinh khiết 99,5% 

-
Heli, được tinh chế.

-
Hydro, tinh khiết.

-
Không khí, được thanh lọc.

-
Nước cất
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- 
Ngay trước khi lấy mẫu, ngắt các đầu ống than hoạt tính. Kết nối ống nhỏ hơn với máy bơm lấy mẫu cá nhân với ống mềm và bật máy lấy mẫu.

-
Lấy mẫu ở tốc độ dòng chảy đã biết chính xác từ 0,01 đến 0,2 Lít / phút cho cỡ mẫu từ 1 đến 10 L.

-
Rút ống than hoạt tính, nắp và đóng gói an toàn để vận chuyển. Làm lạnh dưới -4 ° C trong quá trình vận chuyển và lưu trữ.

2.4.2. Chuẩn bị mẫu

-
Đặt phần chất hấp thụ phía trước và phía sau của ống lấy mẫu vào các lọ riêng biệt. Bỏ bông thủy tinh và đầu cắm bằng xốp.

-
Thêm 1 mL dung dịch giải hấp (CS2) vào mỗi lọ. Đậy nắp mỗi lọ.

-
Để yên trong 30 phút, thỉnh thoảng lắc nhẹ.

LƯU Ý: Hiệu suất giải hấp phụ của 2-ethoxyetyl ​​axetat đã được nhận thấy là giảm khi cư trú thời gian của dung dịch khử hấp thụ bằng than củi [4]. Sau 30 phút giải hấp, chuyển phần nổi phía trên cho dung dịch 2-ethoxyetyl ​​axetat vào lọ 2 mL sạch và đậy kín bằng nắp gấp.
2.4.3. Điều kiện sắc ký

- 
Nhiệt độ buồng bơm mẫu (injector): 200-225ºC.

- 
Nhiệt độ detector: 250-300ºC.

- 
Thể tích bơm mẫu: 1µL.

- 
Chương trình nhiệt độ: Nhiệt độ ban đầu 50ºC giữ trong 2 phút, sau đó tăng dần với tốc độ tăng 5ºC/phút tới 110ºC và giữ trong 3 phút.

- 
Tốc độ khí mang (Ni hoặc He): 4mL/phút.

- 
Cột: silicagen, 30m x 0,32-mm ID; 0,5 µm phim DB-Wax.

2.4.4. Xây dựng đường chuẩn

-
Dựng đường chuẩn n-butyl acetat cần phân tích bằng cách bơm dãy dung dịch chuẩn n-butyl acetat đã chuẩn bị lên máy GC/FID với các thông số kỹ thuật (2.4.4)

-
Dựa vào nồng độ chuẩn và diện tích pic (hoặc chiều cao pic) của chuẩn n-butyl acetat, xác định được phương trình hồi quy y = ax + b và hệ số tương quan r (giữa nồng độ chuẩn và diện tích pic chuẩn).

2.4.5. Phân tích mẫu

-
Đặt chương trình máy sắc ký khí theo 2.4.4. Bơm mẫu theo cách thủ công bằng kỹ thuật rửa dung môi hoặc với bộ lấy mẫu tự động.


LƯU Ý: Nếu phản ứng của máy dò nằm trên dải tiêu chuẩn làm việc, hãy pha loãng với metylen chlorua, phân tích lại và áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán.

-

Đo diện tích hoặc chiều cao đỉnh.

2.5. Tính toán kết quả

-
Xác định hàm lượng (µg), của n-butyl acetat được tìm thấy trong mỗi mặt trước của mẫu (W f ) và mặt sau (Wb ) phần chất hấp phụ từ đường chuẩn và hàm lượng của mẫu trắng (blank) trong mỗi mặt trước của mẫu (Bf ) và mặt sau (Bb ) phần ống than. Và thể tích mẫu không khí lấy mẫu, Lít

-
Ghi chú: Đối với bất kỳ ống lấy mẫu nào có Wb  > Wf / 10, thì trong quá trình lấy mẫu đã bị mất mẫu.
· Nồng độ n-butyl acetat (C) trong không khí, được tính theo công thức:

 


             C (mg/m3)=  [(Wf + Wb – Bf - Bb)]/V 

Phụ lục 27
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH BUTYL ACRYLATE [CH2=CHCOOC4H9] – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Butyl acrylat [CH2=CHCOOC4H9] trong không khí được hấp phụ vào trong ống than hoạt tính có hấp phụ một lượng cố định 4-tert-butylcatechol (TBC). Các mẫu được giải hấp bằng carbon disulfua (CS2) và được phân tích bằng sắc ký khí (GC) sử dụng detector ngọn lửa ion hóa (FID). Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và mẫu chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ aceton có trong mẫu khí đem phân tích. 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

-
Máy lấy mẫu: có lưu lượng lấy mẫu 0,05 Lít/ phút.

-
Ống than hoạt tính có hấp phụ hợp chất 4-tert-butylacechol (TBC) ( do hang SKC sản xuất, số hiệu là no.226-73).

-
Thiết bị sắc kí khí (GC) được trang bị đầu dò ion hóa ngọn lửa (FID). 

-
Cột GC có khả năng tách butyl acrylate. Kích thước 60 m × 0,32 mm i.d. Cột mao quản (0,25 µm df DX-4).

-
Bình định mức, pipet và xylanh bơm mẫu để chuẩn bị các chất chuẩn, pha loãng và thực hiện bơm mẫu.

-
Lọ thủy tinh, 2 mL và 4 mL, có nắp lót bằng PTFE.
2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- 
Dung dịch giải hấp: Carbon disulfide (CS2), tinh khiết phân tích.

- 
Khí nitơ, cấp độ tinh khiết.

- 
Khí hydro, cấp độ tinh khiết.

- 
Khí heli, cấp độ tinh khiết.

-
Dung dịch chuẩn butyl acrylate (gốc).

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- 
Bẻ hai đầu ống than hoạt tính và cắm vào ống mềm nối với máy lấy mẫu, bật máy. 

- 
Lưu lượng lấy mẫu 0,05 Lít/phút. Thể tích không khí lấy từ 12 Lít. 

- 
Sau khi lấy mẫu, đậy nút ống than hoạt tính và cho vào hộp bảo quản đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu.

2.4.2. Chuẩn bị mẫu

-
Đặt phần chất hấp thụ phía trước và phía sau của mỗi ống lấy mẫu vào các lọ riêng biệt. Bỏ bông thủy tinh và đầu cắm bằng xốp.

-
Thêm 1 mL dung dịch giải hấp (CS2) vào mỗi lọ. Đậy nắp mỗi lọ.

-
Để yên trong 30 phút, thỉnh thoảng lắc nhẹ.

2.4.3. Điều kiện sắc ký

- 
Thể tích bơm mẫu: 1µL.

-
Nhiệt độ buồng bơm mẫu (injector): 200oC.

- 
Nhiệt độ detector: 220ºC.

- 
Nhiệt độ cột: 70ºC

- 
Chương trình nhiệt độ: Nhiệt độ ban đầu 70ºC giữ trong 3 phút, sau đó tăng dần với tốc độ tăng 10ºC/phút tới 220ºC và giữ trong 5 phút.

- 
Tốc độ khí mang (Ni hoặc He): 19 mL/phút (đối với khí H2) và 10 mL/ phút (đối với khí N2).

- 
Cột: 60m x 0,32-mm ID; 0,25 µm phim DX-4.

2.4.4. Xây dựng đường chuẩn

-
Chuẩn bị các chất chuẩn bằng cách pha loãng các thể tích butyl acrylat đã biết với dung dịch giải hấp phụ (CS2). 

-
Các tiêu chuẩn phải được sử dụng vào ngày chúng được chuẩn bị.
- 
Dựng đường chuẩn butyl acrylat cần phân tích bằng cách bơm dãy dung dịch chuẩn butyl acrylat đã chuẩn bị lên máy GC/FID với các thông số kỹ thuật (2.4.3)

-
Dựa vào nồng độ chuẩn và diện tích pic (hoặc chiều cao pic) của chuẩn n-butyl acetat, xác định được phương trình hồi quy y = ax + b và hệ số tương quan r (giữa nồng độ chuẩn và diện tích pic chuẩn).

2.4.5. Phân tích mẫu

-
Đặt chương trình máy sắc ký khí theo 2.4.3. Bơm mẫu theo cách thủ công bằng kỹ thuật rửa dung môi hoặc với bộ lấy mẫu tự động.

-

Đo diện tích hoặc chiều cao đỉnh.

2.5. Tính toán kết quả

-
Xác định hàm lượng (µg), của butyl acrylat được tìm thấy trong mỗi mặt trước của mẫu (W f ) và mặt sau (Wb ) phần chất hấp phụ từ đường chuẩn và hàm lượng của mẫu trắng (blank) trong mỗi mặt trước của mẫu (Bf ) và mặt sau (Bb ) phần ống than. Và thể tích mẫu không khí lấy mẫu, Lít

-
Ghi chú: Đối với bất kỳ ống lấy mẫu nào có W b  > Wf / 10, thì trong quá trình lấy mẫu đã bị mất mẫu.
· Nồng độ butyl acrylat (C) trong không khí, được tính theo công thức:

 


             C (mg/m3)=  [(Wf + Wb – Bf - Bb)]/V 

Phụ lục 28
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CARBONFURAN [C12H15NO3]
PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ LỎNG HIỆU NĂNG CAO

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Không khí được máy lấy mẫu đưa qua ống hấp phụ. Carbonfuran có trong không khí sẽ bị chất hấp phụ giữ lại trong ống. Sau đó, mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký lỏng hiệu năng cao (HPLC) theo một chương trình phù hợp. Quá trình rửa giải chất phân tích ra khỏi cột được đầu dò bước sóng tử ngoại (UV) phát hiện, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Dựa vào phương trình hồi quy tuyến tính giữa diện tích pic với nồng độ carbonfuran trong dung dịch dãy mẫu chuẩn sẽ tính được nồng độ carbonfuran có trong mẫu khí phân tích. 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,1 - 1L/phút.

- Ống hấp phụ OVS-2, với giấy lọc sợi thạch anh: Dài 75mm, đường kính ngoài (OD) 13mm, có chứa hai phần chất hấp phụ XAD-2 được ngăn cách nhau bằng nút xốp polyurethane (Phần trước: 270mg; phần sau: 140mg).

- Máy sắc ký lỏng hiệu năng cao, đầu dò UV.

- Cột sắc ký: C18 (Độ dài 300mm, đường kính trong 3,9mm, kích thước vật liệu nhồi 4µm).

- Lọ đựng mẫu có nắp: 2mL, 4mL.

- Bơm tiêm sắc ký: 0,01mL, 0,05mL, 0,1mL, 1,0mL và 2,5mL.

- Đầu lọc cho bơm tiêm sắc ký: 0,45µm.

- Bình định mức: 2mL, 5mL, 10mL, 25mL, 50mL, 100mL, 500mL và 1000mL.

- Các loại pipet thủy tinh, pipet bán tự động với đầu côn.

- Máy đo pH.

- Ống đong có vạch chia: 10mL, 25mL.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Dung dịch chất chuẩn gốc.

- Dung dịch chiết: Được chuẩn bị bằng cách pha từ dung dịch trimetylamin photphat (TEA-PO4) 0,1M và dung dịch chất chuẩn nội 5mg/mL.

+ TEA-PO4 0,1M: Hòa tan 1,4mL TEA trong 90mL nước đã khử ion. Thêm acid photphoric để hạ pH xuống 7,0 (± 0,1) theo chỉ định của máy đo pH đã hiệu chuẩn. Thêm lượng nước đã khử ion để tổng thể tích dung dịch là 100mL. Đậy chặt nắp và bảo quản trong tủ lạnh.

+ Dung dịch chất chuẩn nội 5mg/mL: Hòa tan 100mg chất chuẩn nội vào 20mL dung dịch acetonitril. Bảo quản ở nhiệt độ -12 ± 1°C.

+ Dung dịch chiết sử dụng: Thêm 1mL dung dịch TEA-PO4 bảo quản 0,1M và 12mL dung dịch chất chuẩn nội 5mg/mL vào bình định mức 500mL. Pha loãng bằng acetonitril đến vạch định mức. Dung dịch cuối cùng có nồng độ TEA 0,2mM, 0,2% nước và 120 µg/mL chất chuẩn nội. Dung dịch ổn định trong 30 ngày ở điều kiện từ 0 đến 4°C.

- Acetonitril, tinh khiết sử dụng cho HPLC.

- Methanol, tinh khiết sử dụng cho HPLC.

- 1-Propanol, tinh khiết sử dụng cho HPLC.

- n-Butyl isocyanate, tinh khiết sử dụng cho HPLC.

- Triethylamine (TEA), tinh khiết sử dụng cho HPLC.

- Acid ortho-photphoric, >85% theo trọng lượng, tinh khiết phân tích.

- Nước đã khử ion.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Mở 2 nắp của ống hấp phụ, lắp vào đầu lấy mẫu. 

- Kết nối đầu lấy mẫu với máy lấy mẫu bằng ống mềm. Đặt đầu lấy mẫu thẳng đứng, đầu vào của không khí hướng xuống dưới, độ cao trong vùng thở của người lao động.

- Bật máy, tiến hành lấy mẫu ở tốc độ dòng cố định và chính xác trong khoảng từ 0,1 đến 1 L/phút sao cho tổng thể tích lấy mẫu từ 240L đến 480 L.

- Ghi lại các thông tin về vị trí, điều kiện và thời gian lấy mẫu.

- Khi kết thúc lấy mẫu, tắt máy, đậy cả hai đầu của đầu lấy mẫu bằng nắp nhựa, đặt trong thiết bị bảo quản để vận chuyển an toàn.

2.4.2. Điều kiện sắc ký

- Cài đặt các thông số máy HPLC theo khuyến nghị nhà sản xuất.

- Cài đặt bước sóng cho đầu dò phát hiện UV là 200 và 225nm.

- Cột phân tích: C18, nhiệt độ phòng (~24ºC).

- Cột bảo vệ.

- Thể tích bơm mẫu: 5µL.

- Tốc độ dòng: 1mL/phút.

- Pha động A: Cho 20mL 1-Propanol và 2,8 mL TEA vào bình định mức 1L, thêm nước đã khử ion đến vạch định mức. Điều chỉnh pH đến 7,0 (± 0,1) bằng acid photphoric. Nồng độ cuối cùng: 1-Propanol nồng độ 2% và trietylamin phosphat nồng độ 0,02M (pH 6,9 đến 7,1). Khử khí trước khi sử dụng.

- Pha động B: Cho 20mL 1-Propanol vào bình định mức 1L, thêm acetonitril đến vạch định mức. Khử khí trước khi sử dụng.

- Chương trình dung môi: Tuyến tính, pha động B từ 3% đến 95% trong 30 phút, giữ ở 95% trong 5 phút.

2.4.3. Xây dựng đường chuẩn

- Chuẩn bị 1 dãy các dung dịch đã biết nồng độ từ dung dịch chất chuẩn gốc.

- Bơm dãy dung dịch chuẩn đã chuẩn bị lên máy HPLC với các thông số kỹ thuật (2.4.2)

- Dựa vào tương quan nồng độ và diện tích pic của dung dịch chất chuẩn, xác định được phương trình hồi quy y = ax + b và hệ số tương quan R.

2.4.4. Phân tích mẫu

- Tháo nắp ở đầu lớn của ống hấp phụ, lấy giấy lọc, vòng giữ PTFE và vật liệu hấp phụ ở phần trước đưa vào lọ 4mL. Cho nút xốp polyurethane cùng với lớp vật liệu hấp phụ phần sau vào lọ 4mL khác.

- Cho 2mL dung dịch chiết sử dụng vào mỗi lọ bằng cách sử dụng bơm tiêm 2,5 - 5mL hoặc pipet 2mL, đậy chặt nắp.

 - Trộn đều bằng cách xoay lật các lọ từ 5 đến 10 vòng/phút trong khoảng 45 phút.

- Sử dụng bơm tiêm có gắn đầu lọc PTFE 0,45µm để lấy một lượng nhỏ dung dịch đã trộn vào lọ đựng mẫu 2mL.

- Bơm mẫu vào máy HPLC để đo.

- Làm tương tự những bước nêu trên đối với các mẫu trắng.

- Xác định hiệu quả giải hấp (DE).

2.5. Tính toán kết quả

 
- Xác định khối lượng µg của carbonfuran (đã hiệu chỉnh DE) trong phần trước (Wf) và phần sau (Wb) ống hấp phụ đã lấy mẫu, trung bình phần trước (Bf) và trung bình phần sau (Bb) các ống hấp phụ mẫu trắng từ phương trình đồ thị đường chuẩn.

Ghi chú: Nếu Wb > Wf/10: Có sự quá tải ống lấy mẫu và có thể mất mẫu.

Tính nồng độ C (mg/m3) của carbonfuran trong thể tích không khí đã lấy mẫu V (L) theo công thức:

	C =
	(Wf + Wb – Bf – Bb)
	(mg/m3)

	
	V
	


Trong đó:

C: Nồng độ carbonfuran trong thể tích không khí đã lấy mẫu (mg/m3). 

Wf: Khối lượng carbonfuran trong phần trước ống mẫu (µg).

Wb: Khối lượng carbonfuran trong phần sau ống mẫu (µg).

Bf: Khối lượng carbonfuran trong phần trước mẫu trắng (µg).

Bb: Khối lượng carbonfuran trong phần sau mẫu trắng (µg).

V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (L).
Phụ lục 29
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CALCI CARBONAT [CaCO3] – 

PHƯƠNG PHÁP PHỔ HẤP THỤ NGUYÊN TỬ (AAS)

(Ban hành kèm theo QCVN       :202.../BYT ngày   tháng   năm 202...

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý


Không khí được máy lấy mẫu đưa qua giấy lọc. Calci carbonat có trong không khí sẽ bị giữ lại trên giấy lọc. Sau đó, vô cơ hóa giấy lọc bằng hỗn hợp các acid đặc tới khi được dung dịch trong suốt. Đo dung dịch trên máy quang phổ hấp thụ nguyên tử ở bước sóng 422,7nm. Dựa vào phương trình hồi quy tuyến tính giữa độ hấp thụ với nồng độ calci trong dung dịch dãy mẫu chuẩn sẽ tính toán được nồng độ calci trong mẫu phân tích.
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.
2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 1 – 3L/phút có ống nối mềm.

- Giấy lọc: Loại ester celulose, cỡ lỗ lọc 0,8µm, đường kính 37mm.

- Đầu lấy mẫu (Casset) 37mm để giữ giấy lọc.

- Máy quang phổ hấp thụ nguyên tử: Có đầu đốt không khí – Acetylen và đèn ca-tốt rỗng calci.

- Cốc thủy tinh chịu nhiệt có vạch chia và nắp kính: 50mL, 100mL, 125mL.

-
Bình định mức: 25mL, 100 mL và 1000mL.

-
Micro pipet: Từ 5µL đến 500µL.

-
Bếp điện, nhiệt độ bề mặt 140°C và 400°C.

Ghi chú: Trước khi sử dụng, tất cả đồ thuỷ tinh được làm sạch bằng acid nitric đặc rồi tráng kỹ bằng nước cất hoặc nước khử ion.

2.3. Hoá chất, thuốc thử:
- Acid nitric (HNO3) đặc, tinh khiết.

- Acid hydro chloric (HCl) đặc, tinh khiết.

- Acid hydrochloric (HCl) 5% (v/v): Hòa 50mL HCl vào 500mL nước cất trong bình định mức 1000mL, dùng nước cất định mức đến vạch mức.

- Acid perchloric (HClO4), 60% w/v.

- Dung dịch chuẩn gốc Ca có nồng độ 1000µg/mL. Có thể dùng chuẩn gốc bán sẵn hoặc hoà tan 2,498g CaCO3 trong 50 mL nước khử ion và 20mL HCl trong bình định mức rồi định mức tới vạch mức bằng nước cất hoặc nước khử ion.

- Dung dịch Cs 50 mg/mL: Hòa tan 73,40g CsNO3 bằng nước cất trong bình định mức 1000mL, định mức đến vạch mức.

- Dung dịch La 50 mg/mL: Hòa tan 156g La(NO3)3.H2O bằng nước cất trong bình định mức 1000mL, định mức đến vạch mức.

- Nước cất hoặc nước khử ion.

- Không khí, đã được lọc sạch.

- Khí acetylen (C2H2).

2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Lấy mẫu
- Mở 2 nắp của đầu lấy mẫu. 

- Kết nối đầu lấy mẫu với máy lấy mẫu bằng ống mềm. Hướng đầu vào không khí của đầu lấy mẫu song song mặt sàn, độ cao trong vùng thở của người lao động.

- Lấy mẫu không khí ở tốc độ dòng cố định và chính xác trong khoảng từ 1 - 3L/phút sao cho tổng thể tích lấy mẫu từ 20 - 400L và tổng lượng bụi trên giấy lọc không được vượt quá 2mg. 

- Ghi lại các thông tin về vị trí, điều kiện và thời gian lấy mẫu.

- Khi kết thúc lấy mẫu, tắt máy, đậy cả hai đầu của đầu lấy mẫu bằng nắp nhựa, đặt trong thiết bị bảo quản để vận chuyển an toàn.

2.4.2. Chuẩn bị mẫu

Lưu ý: Thực hiện tất cả quá trình phân hủy bằng acid trong tủ hút.

- Mở đầu lấy mẫu, chuyển giấy lọc đã lấy mẫu vào cốc thủy tinh chịu nhiệt. Đồng thời làm tương như đối với những mẫu trắng.

- Thêm 5mL HNO3 đặc, đậy cốc bằng nắp kính, đun trên bếp điện ở 140ºC cho đến khi acid bay hơi hết.

- Thêm 2mL HNO3 đặc và 1mL HClO4 60%, đun trên bếp điện ở 400°C cho đến khi xuất hiện khói đặc của acid perchloric. 

 - Bỏ nắp kính ra và tráng cốc bằng nước cất, đun trên bếp điện ở 400°C cho đến khi cạn hết dung dịch.

- Để cốc nguội và hòa tan cặn bằng 5mL dung dịch HCl 5%.

- Chuyển dung dịch vào bình định mức 100 mL đã có chứa 2mL dung dịch Cs 50 mg/mL và 2mL dung dịch La 50 mg/mL. Định mức đến vạch bằng HCl 5%. Lưu ý: Pha thể tích nhỏ hơn (Ví dụ: 10mL) với lượng Cs và La giảm theo tỷ lệ tương ứng nếu độ nhạy của phép phân tích yêu cầu.

- Dãy mẫu chuẩn: Chuẩn bị 1 dãy bình định mức 100mL, mỗi bình có chứa 2 mL dung dịch Cs 50mg/mL và 2 mL dung dịch La 50mg/mL. Thêm vào các bình lượng dung dịch gốc hiệu chuẩn tăng dần từ 0 đến 500µg và định mức đến vạch bằng dung dịch HCl 5%.

2.4.3. Phân tích

· Cài đặt máy quang phổ: Hóa hơi và nguyên tử hóa mẫu bằng ngọn lửa không khí – acetylen, bước sóng đo 422,7nm. 

· Đo dãy mẫu chuẩn cùng với các mẫu phân tích và mẫu trắng.

· Lập đường chuẩn của độ hấp thụ với nồng độ dung dịch (µg/mL).

Chú ý: Nếu giá trị độ hấp thụ của mẫu phân tích nằm ngoài phạm vi tuyến tính của dãy dung dịch chuẩn thì tiến hành pha loãng dung dịch phân tích hoặc sử dụng một lượng nhỏ hơn, đo lại và sử dụng hệ số pha loãng tương ứng trong tính toán kết quả.

2.4.4. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng


-  Đo dãy mẫu chuẩn song song với các mẫu phân tích và mẫu trắng.

- Mỗi lượt đo 10 mẫu thử thì đo 1 mẫu chuẩn để kiểm tra sai số của thiết bị.

- Để kiểm tra độ thu hồi bằng cách thêm chuẩn vào ít nhất 1 mẫu trắng trong lô 10 mẫu trắng.

- Thỉnh thoảng sử dụng phương pháp thêm chất vào để kiểm tra nhiễu.

2.5. Tính toán kết quả:
Sử dụng độ hấp thụ đo được, từ phương trình đồ thị đường chuẩn tính nồng độ tương ứng (µg/mL) của calci trong mẫu phân tích (Cs) và trung bình các mẫu trắng (Cb).

Dựa vào thể tích dung dịch (mL) của mẫu phân tích (Vs) và mẫu trắng (Vb), tính nồng độ C (mg/m3) của calci trong thể tích không khí được lấy mẫu V (L) theo công thức:

	C =
	(Cs.Vs – Cb.Vb)
	(mg/m3)

	
	V
	


Trong đó: 


C: Nồng độ của calci trong không khí (mg/m3).


Cs: Nồng độ của calci trong mẫu phân tích (µg/mL).


Cb: Nồng độ của calci trong mẫu trắng (µg/mL).


Vs: Thể tích dung dịch mẫu phân tích (mL).


Vb: Thể tích dung dịch mẫu trắng (mL).


V: Thể tích không khí lấy mẫu (L).

Phụ lục 30
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CALCI HYDROXIDE [Ca(OH)2] – 

PHƯƠNG PHÁP PHỔ HẤP THỤ NGUYÊN TỬ (AAS)

(Ban hành kèm theo QCVN       :202.../BYT ngày   tháng   năm 202...

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


3. Nguyên lý


Không khí được máy lấy mẫu đưa qua giấy lọc. Calci hydroxide có trong không khí sẽ bị giữ lại trên giấy lọc. Sau đó, vô cơ hóa giấy lọc bằng hỗn hợp các acid đặc tới khi được dung dịch trong suốt. Đo dung dịch trên máy quang phổ hấp thụ nguyên tử ở bước sóng 422,7nm. Dựa vào phương trình hồi quy tuyến tính giữa độ hấp thụ với nồng độ calci trong dung dịch dãy mẫu chuẩn sẽ tính toán được nồng độ calci trong mẫu phân tích.
4. Phương pháp

4.1. Loại mẫu: Khí.
2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 1 – 3L/phút có ống nối mềm.

- Giấy lọc: Loại ester celulose, cỡ lỗ lọc 0,8µm, đường kính 37mm.

- Đầu lấy mẫu (Casset) 37mm để giữ giấy lọc.

- Máy quang phổ hấp thụ nguyên tử: Có đầu đốt không khí – Acetylen và đèn ca-tốt rỗng calci.

- Cốc thủy tinh chịu nhiệt có vạch chia và nắp kính: 50mL, 100mL, 125mL.

-
Bình định mức: 25mL, 100 mL và 1000mL.

-
Micro pipet: Từ 5µL đến 500µL.

-
Bếp điện, nhiệt độ bề mặt 140°C và 400°C.

Ghi chú: Trước khi sử dụng, tất cả đồ thuỷ tinh được làm sạch bằng acid nitric đặc rồi tráng kỹ bằng nước cất hoặc nước khử ion.

2.3. Hoá chất, thuốc thử:
- Acid nitric (HNO3) đặc, tinh khiết.

- Acid hydrochloric (HCl) đặc, tinh khiết.

- Acid hydrochloric (HCl) 5% (v/v): Hòa 50mL HCl vào 500mL nước cất trong bình định mức 1000mL, dùng nước cất định mức đến vạch mức.

- Acid perchloric (HClO4), 60% w/v.

- Dung dịch chuẩn gốc Ca có nồng độ 1000µg/mL. Có thể dùng chuẩn gốc bán sẵn hoặc hoà tan 2,498g CaCO3 trong 50 mL nước khử ion và 20mL HCl trong bình định mức rồi định mức tới vạch mức bằng nước cất hoặc nước khử ion.

- Dung dịch Cs 50 mg/mL: Hòa tan 73,40g CsNO3 bằng nước cất trong bình định mức 1000mL, định mức đến vạch mức.

- Dung dịch La 50 mg/mL: Hòa tan 156g La(NO3)3.H2O bằng nước cất trong bình định mức 1000mL, định mức đến vạch mức.

- Nước cất hoặc nước khử ion.

- Không khí, đã được lọc sạch.

- Khí acetylen (C2H2).

2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Lấy mẫu
- Mở 2 nắp của đầu lấy mẫu. 

- Kết nối đầu lấy mẫu với máy lấy mẫu bằng ống mềm. Hướng đầu vào không khí của đầu lấy mẫu song song mặt sàn, độ cao trong vùng thở của người lao động.

- Lấy mẫu không khí ở tốc độ dòng cố định và chính xác trong khoảng từ 1 - 3L/phút sao cho tổng thể tích lấy mẫu từ 20 - 400L và tổng lượng bụi trên giấy lọc không được vượt quá 2mg. 

- Ghi lại các thông tin về vị trí, điều kiện và thời gian lấy mẫu.

- Khi kết thúc lấy mẫu, tắt máy, đậy cả hai đầu của đầu lấy mẫu bằng nắp nhựa, đặt trong thiết bị bảo quản để vận chuyển an toàn.

2.4.2. Chuẩn bị mẫu

Lưu ý: Thực hiện tất cả quá trình phân hủy bằng acid trong tủ hút.

- Mở đầu lấy mẫu, chuyển giấy lọc đã lấy mẫu vào cốc thủy tinh chịu nhiệt. Đồng thời làm tương như đối với những mẫu trắng.

- Thêm 5mL HNO3 đặc, đậy cốc bằng nắp kính, đun trên bếp điện ở 140ºC cho đến khi acid bay hơi hết.

- Thêm 2mL HNO3 đặc và 1mL HClO4 60%, đun trên bếp điện ở 400°C cho đến khi xuất hiện khói đặc của acid perchloric. 

 - Bỏ nắp kính ra và tráng cốc bằng nước cất, đun trên bếp điện ở 400°C cho đến khi cạn hết dung dịch.

- Để cốc nguội và hòa tan cặn bằng 5mL dung dịch HCl 5%.

- Chuyển dung dịch vào bình định mức 100 mL đã có chứa 2mL dung dịch Cs 50 mg/mL và 2mL dung dịch La 50 mg/mL. Định mức đến vạch bằng HCl 5%. Lưu ý: Pha thể tích nhỏ hơn (Ví dụ: 10mL) với lượng Cs và La giảm theo tỷ lệ tương ứng nếu độ nhạy của phép phân tích yêu cầu.

- Dãy mẫu chuẩn: Chuẩn bị 1 dãy bình định mức 100mL, mỗi bình có chứa 2 mL dung dịch Cs 50mg/mL và 2 mL dung dịch La 50mg/mL. Thêm vào các bình lượng dung dịch gốc hiệu chuẩn tăng dần từ 0 đến 500µg và định mức đến vạch bằng dung dịch HCl 5%.

2.4.3. Phân tích

· Cài đặt máy quang phổ: Hóa hơi và nguyên tử hóa mẫu bằng ngọn lửa không khí – acetylen, bước sóng đo 422,7nm. 

· Đo dãy mẫu chuẩn cùng với các mẫu phân tích và mẫu trắng.

· Lập đường chuẩn của độ hấp thụ với nồng độ dung dịch (µg/mL).

Chú ý: Nếu giá trị độ hấp thụ của mẫu phân tích nằm ngoài phạm vi tuyến tính của dãy dung dịch chuẩn thì tiến hành pha loãng dung dịch phân tích hoặc sử dụng một lượng nhỏ hơn, đo lại và sử dụng hệ số pha loãng tương ứng trong tính toán kết quả.

2.4.4. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng


- Đo dãy mẫu chuẩn song song với các mẫu phân tích và mẫu trắng.

- Mỗi lượt đo 10 mẫu thử thì đo 1 mẫu chuẩn để kiểm tra sai số của thiết bị.

- Để kiểm tra độ thu hồi bằng cách thêm chuẩn vào ít nhất 1 mẫu trắng trong lô 10 mẫu trắng.

- Thỉnh thoảng sử dụng phương pháp thêm chất vào để kiểm tra nhiễu.

2.5. Tính toán kết quả:
Sử dụng độ hấp thụ đo được, từ phương trình đồ thị đường chuẩn tính nồng độ tương ứng (µg/mL) của calci trong mẫu phân tích (Cs) và trung bình các mẫu trắng (Cb).

Dựa vào thể tích dung dịch (mL) của mẫu phân tích (Vs) và mẫu trắng (Vb), tính nồng độ C (mg/m3) của calci trong thể tích không khí được lấy mẫu V (L) theo công thức:

	C =
	(Cs.Vs – Cb.Vb)
	(mg/m3)

	
	V
	


Trong đó: 

C: Nồng độ của calci trong không khí (mg/m3).

Cs: Nồng độ của calci trong mẫu phân tích (µg/mL).

Cb: Nồng độ của calci trong mẫu trắng (µg/mL).

Vs: Thể tích dung dịch mẫu phân tích (mL).

Vb: Thể tích dung dịch mẫu trắng (mL).

V: Thể tích không khí lấy mẫu (L).

Phụ lục 31
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CALCI OXIDE [CaO] – 

PHƯƠNG PHÁP PHỔ HẤP THỤ NGUYÊN TỬ (AAS)

(Ban hành kèm theo QCVN       :202.../BYT ngày   tháng   năm 202...

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


5. Nguyên lý


Không khí được máy lấy mẫu đưa qua giấy lọc. Calci oxide có trong không khí sẽ bị giữ lại trên giấy lọc. Sau đó, vô cơ hóa giấy lọc bằng hỗn hợp các acid đặc tới khi được dung dịch trong suốt. Đo dung dịch trên máy quang phổ hấp thụ nguyên tử ở bước sóng 422,7nm. Dựa vào phương trình hồi quy tuyến tính giữa độ hấp thụ với nồng độ calci trong dung dịch dãy mẫu chuẩn sẽ tính toán được nồng độ calci trong mẫu phân tích.
6. Phương pháp

6.1. Loại mẫu: Khí.
2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 1 – 3L/phút có ống nối mềm.

- Giấy lọc: Loại ester celulose, cỡ lỗ lọc 0,8µm, đường kính 37mm.

- Đầu lấy mẫu (Casset) 37mm để giữ giấy lọc.

- Máy quang phổ hấp thụ nguyên tử: Có đầu đốt không khí – Acetylen và đèn ca-tốt rỗng calci.

- Cốc thủy tinh chịu nhiệt có vạch chia và nắp kính: 50mL, 100mL, 125mL.

-
Bình định mức: 25mL, 100 mL và 1000mL.

-
Micro pipet: Từ 5µL đến 500µL.

-
Bếp điện, nhiệt độ bề mặt 140°C và 400°C.

Ghi chú: Trước khi sử dụng, tất cả đồ thuỷ tinh được làm sạch bằng acid nitric đặc rồi tráng kỹ bằng nước cất hoặc nước khử ion.

2.3. Hoá chất, thuốc thử:
- Acid nitric (HNO3) đặc, tinh khiết.

- Acid hydrochloric (HCl) đặc, tinh khiết.

- Acid hydrochloric (HCl) 5% (v/v): Hòa 50mL HCl vào 500mL nước cất trong bình định mức 1000mL, dùng nước cất định mức đến vạch mức.

- Acid perchloric (HClO4), 60% w/v.

- Dung dịch chuẩn gốc Ca có nồng độ 1000µg/mL. Có thể dùng chuẩn gốc bán sẵn hoặc hoà tan 2,498g CaCO3 trong 50 mL nước khử ion và 20mL HCl trong bình định mức rồi thêm nước cất hoặc nước khử ion đến vạch mức.

- Dung dịch Cs 50 mg/mL: Hòa tan 73,40g CsNO3 bằng nước cất trong bình định mức 1000mL, thêm nước cất đến vạch mức.

- Dung dịch La 50 mg/mL: Hòa tan 156g La(NO3)3.H2O bằng nước cất trong bình định mức 1000mL, thêm nước cất đến vạch mức.

- Nước cất hoặc nước khử ion.

- Không khí, đã được lọc sạch.

- Khí acetylen (C2H2).

2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Lấy mẫu
- Mở 2 nắp của đầu lấy mẫu. 

- Kết nối đầu lấy mẫu với máy lấy mẫu bằng ống mềm. Hướng đầu vào không khí của đầu lấy mẫu song song mặt sàn, độ cao trong vùng thở của người lao động.

- Lấy mẫu không khí ở tốc độ dòng cố định và chính xác trong khoảng từ 1 - 3L/phút sao cho tổng thể tích lấy mẫu từ 20 - 400L và tổng lượng bụi trên giấy lọc không được vượt quá 2mg. 

- Ghi lại các thông tin về vị trí, điều kiện và thời gian lấy mẫu.

- Khi kết thúc lấy mẫu, tắt máy, đậy cả hai đầu của đầu lấy mẫu bằng nắp nhựa, đặt trong thiết bị bảo quản để vận chuyển an toàn.

2.4.2. Chuẩn bị mẫu

Lưu ý: Thực hiện tất cả quá trình phân hủy bằng acid trong tủ hút.

- Mở đầu lấy mẫu, chuyển giấy lọc đã lấy mẫu vào cốc thủy tinh chịu nhiệt. Đồng thời làm tương tự đối với những mẫu trắng.

- Thêm 5mL HNO3 đặc, đậy cốc bằng nắp kính, đun trên bếp điện ở 140ºC cho đến khi acid bay hơi hết.

- Thêm 2mL HNO3 đặc và 1mL HClO4 60%, đun trên bếp điện ở 400°C cho đến khi xuất hiện khói đặc của acid perchloric. 

 - Bỏ nắp kính ra và tráng cốc bằng nước cất, đun trên bếp điện ở 400°C cho đến khi cạn hết dung dịch.

- Để cốc nguội và hòa tan cặn bằng 5mL dung dịch HCl 5%.

- Chuyển dung dịch vào bình định mức 100 mL đã có chứa 2mL dung dịch Cs 50 mg/mL và 2mL dung dịch La 50 mg/mL. Định mức đến vạch bằng HCl 5%. Lưu ý: Pha thể tích nhỏ hơn (Ví dụ: 10mL) với lượng Cs và La giảm theo tỷ lệ tương ứng nếu độ nhạy của phép phân tích yêu cầu.

- Dãy mẫu chuẩn: Chuẩn bị 1 dãy bình định mức 100mL, mỗi bình có chứa 2 mL dung dịch Cs 50mg/mL và 2 mL dung dịch La 50mg/mL. Thêm vào các bình lượng dung dịch gốc hiệu chuẩn tăng dần từ 0 đến 500µg và định mức đến vạch bằng dung dịch HCl 5%.

2.4.3. Phân tích

· Cài đặt máy quang phổ: Hóa hơi và nguyên tử hóa mẫu bằng ngọn lửa không khí – acetylen, bước sóng đo 422,7nm. 

· Đo dãy mẫu chuẩn cùng với các mẫu phân tích và mẫu trắng.

· Lập đường chuẩn của độ hấp thụ với nồng độ dung dịch (µg/mL).

Chú ý: Nếu giá trị độ hấp thụ của mẫu phân tích nằm ngoài phạm vi tuyến tính của dãy dung dịch chuẩn thì tiến hành pha loãng dung dịch phân tích hoặc sử dụng một lượng nhỏ hơn, đo lại và sử dụng hệ số pha loãng tương ứng trong tính toán kết quả.

2.4.4. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng


-  Đo dãy mẫu chuẩn song song với các mẫu phân tích và mẫu trắng.

- Mỗi lượt đo 10 mẫu thử thì đo 1 mẫu chuẩn để kiểm tra sai số của thiết bị.

- Để kiểm tra độ thu hồi bằng cách thêm chuẩn vào ít nhất 1 mẫu trắng trong lô 10 mẫu trắng.

- Thỉnh thoảng sử dụng phương pháp thêm chất vào để kiểm tra nhiễu.

2.5. Tính toán kết quả:
Sử dụng độ hấp thụ đo được, từ phương trình đồ thị đường chuẩn tính nồng độ tương ứng (µg/mL) của calci trong mẫu phân tích (Cs) và trung bình các mẫu trắng (Cb).

Dựa vào thể tích dung dịch (mL) của mẫu phân tích (Vs) và mẫu trắng (Vb), tính nồng độ C (mg/m3) của calci trong thể tích không khí được lấy mẫu V (L) theo công thức:

	C =
	(Cs.Vs – Cb.Vb)
	(mg/m3)

	
	V
	


Trong đó: 

C: Nồng độ của calci trong không khí (mg/m3).

Cs: Nồng độ của calci trong mẫu phân tích (µg/mL).

Cb: Nồng độ của calci trong mẫu trắng (µg/mL).

Vs: Thể tích dung dịch mẫu phân tích (mL).

Vb: Thể tích dung dịch mẫu trắng (mL).

V: Thể tích không khí lấy mẫu (L).

Phụ lục 32
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CALCI SILICAT [CaSiO3] – 

PHƯƠNG PHÁP PHỔ HẤP THỤ NGUYÊN TỬ (AAS)

(Ban hành kèm theo QCVN       :202..../BYT ngày   tháng   năm 202....

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


7. Nguyên lý


Không khí được máy lấy mẫu đưa qua giấy lọc. Calci silicat có trong không khí sẽ bị giữ lại trên giấy lọc. Sau đó, vô cơ hóa giấy lọc bằng hỗn hợp các acid đặc tới khi được dung dịch trong suốt. Đo dung dịch trên máy quang phổ hấp thụ nguyên tử ở bước sóng 422,7nm. Dựa vào phương trình hồi quy tuyến tính giữa độ hấp thụ với nồng độ calci trong dung dịch dãy mẫu chuẩn sẽ tính toán được nồng độ calci trong mẫu phân tích.
8. Phương pháp

8.1. Loại mẫu: Khí.
2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 1 – 3L/phút có ống nối mềm.

- Giấy lọc: Loại ester celulose, cỡ lỗ lọc 0,8µm, đường kính 37mm, có miếng đệm đi kèm.

- Đầu lấy mẫu (Casset): Đường kính 37mm, có nút đậy 2 đầu.

- Máy quang phổ hấp thụ nguyên tử: Có đầu đốt không khí – Acetylen và đèn ca-tốt rỗng calci.

- Cốc thủy tinh chịu nhiệt có vạch chia và nắp kính: 50mL, 100mL, 125mL.

-
Bình định mức: 25mL, 100mL và 1000mL.

-
Micro pipet: Từ 5µL đến 500µL.

-
Bếp điện, nhiệt độ bề mặt 140°C và 400°C.

Ghi chú: Trước khi sử dụng, tất cả đồ thuỷ tinh được làm sạch bằng acid nitric đặc rồi tráng kỹ bằng nước cất hoặc nước khử ion.

2.3. Hoá chất, thuốc thử:
- Acid nitric (HNO3) đặc, tinh khiết.

- Acid hydrochloric (HCl) đặc, tinh khiết.

- Acid hydrochloric (HCl) 5% (v/v): Hòa 50mL HCl vào 500mL nước cất trong bình định mức 1000mL, dùng nước cất định mức đến vạch mức.

- Acid perchloric (HClO4), 60% w/v.

- Dung dịch chuẩn gốc Ca có nồng độ 1000µg/mL. Có thể dùng chuẩn gốc bán sẵn hoặc hoà tan 2,498g CaCO3 trong 50 mL nước khử ion và 20mL HCl trong bình định mức rồi định mức tới vạch mức bằng nước cất hoặc nước khử ion.

- Dung dịch Cs 50 mg/mL: Hòa tan 73,40g CsNO3 bằng nước cất trong bình định mức 1000mL, định mức đến vạch mức.

- Dung dịch La 50 mg/mL: Hòa tan 156g La(NO3)3.H2O bằng nước cất trong bình định mức 1000mL, định mức đến vạch mức.

- Nước cất hoặc nước khử ion.

- Không khí, đã được lọc sạch.

- Khí acetylen (C2H2).

2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Lấy mẫu
- Mở 2 nút 2 của đầu lấy mẫu đã có lắp sẵn miếng đệm và giấy lọc. 

- Kết nối đầu lấy mẫu với máy lấy mẫu bằng ống mềm. Hướng đầu vào không khí của đầu lấy mẫu song song mặt sàn, độ cao trong vùng thở của người lao động.

- Lấy mẫu không khí ở tốc độ dòng cố định và chính xác trong khoảng từ 1 - 3L/phút sao cho tổng thể tích lấy mẫu từ 20 - 400L và tổng lượng bụi trên giấy lọc không được vượt quá 2mg. 

- Ghi lại các thông tin về vị trí, điều kiện và thời gian lấy mẫu.

- Khi kết thúc lấy mẫu, tắt máy, đậy cả hai đầu của đầu lấy mẫu bằng nắp nhựa, đặt trong thiết bị bảo quản để vận chuyển an toàn.

2.4.2. Chuẩn bị mẫu

Lưu ý: Thực hiện tất cả quá trình phân hủy bằng acid trong tủ hút.

- Mở đầu lấy mẫu, chuyển giấy lọc đã lấy mẫu vào cốc thủy tinh chịu nhiệt. Đồng thời làm tương như đối với những mẫu trắng.

- Thêm 5mL HNO3 đặc, đậy cốc bằng nắp kính, đun trên bếp điện ở 140ºC cho đến khi acid bay hơi hết.

- Thêm 2mL HNO3 đặc và 1mL HClO4 60%, đun trên bếp điện ở 400°C cho đến khi xuất hiện khói đặc của acid perchloric. 

 - Bỏ nắp kính ra và tráng cốc bằng nước cất, đun trên bếp điện ở 400°C cho đến khi cạn hết dung dịch.

- Để cốc nguội và hòa tan cặn bằng 5mL dung dịch HCl 5%.

- Chuyển dung dịch vào bình định mức 100 mL đã có chứa 2mL dung dịch Cs 50 mg/mL và 2mL dung dịch La 50 mg/mL. Định mức đến vạch bằng HCl 5%. Lưu ý: Pha thể tích nhỏ hơn (Ví dụ: 10mL) với lượng Cs và La giảm theo tỷ lệ tương ứng nếu độ nhạy của phép phân tích yêu cầu.

- Dãy mẫu chuẩn: Chuẩn bị 1 dãy bình định mức 100mL, mỗi bình có chứa 2 mL dung dịch Cs 50mg/mL và 2 mL dung dịch La 50mg/mL. Thêm vào các bình lượng dung dịch gốc hiệu chuẩn tăng dần từ 0 đến 500µg và định mức đến vạch bằng dung dịch HCl 5%.

2.4.3. Phân tích

· Cài đặt máy quang phổ: Hóa hơi và nguyên tử hóa mẫu bằng ngọn lửa không khí – acetylen, bước sóng đo 422,7nm. 

· Đo dãy mẫu chuẩn cùng với các mẫu phân tích và mẫu trắng.

· Lập đường chuẩn của độ hấp thụ với nồng độ dung dịch (µg/mL).

Chú ý: Nếu giá trị độ hấp thụ của mẫu phân tích nằm ngoài phạm vi tuyến tính của dãy dung dịch chuẩn thì tiến hành pha loãng dung dịch phân tích hoặc sử dụng một lượng nhỏ hơn, đo lại và sử dụng hệ số pha loãng tương ứng trong tính toán kết quả.

2.4.4. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng


-  Đo dãy mẫu chuẩn song song với các mẫu phân tích và mẫu trắng.

- Mỗi lượt đo 10 mẫu thử thì đo 1 mẫu chuẩn để kiểm tra sai số của thiết bị.

- Để kiểm tra độ thu hồi bằng cách thêm chuẩn vào ít nhất 1 mẫu trắng trong lô 10 mẫu trắng.

- Thỉnh thoảng sử dụng phương pháp thêm chất vào để kiểm tra nhiễu.

2.5. Tính toán kết quả:
Sử dụng độ hấp thụ đo được, từ phương trình đồ thị đường chuẩn tính nồng độ tương ứng (µg/mL) của calci trong mẫu phân tích (Cs) và trung bình các mẫu trắng (Cb).

Dựa vào thể tích dung dịch (mL) của mẫu phân tích (Vs) và mẫu trắng (Vb), tính nồng độ C (mg/m3) của calci trong thể tích không khí được lấy mẫu V (L) theo công thức:

	C =
	(Cs.Vs – Cb.Vb)
	(mg/m3)

	
	V
	


Trong đó: 

C: Nồng độ của calci trong không khí (mg/m3).

Cs: Nồng độ của calci trong mẫu phân tích (µg/mL).

Cb: Nồng độ của calci trong mẫu trắng (µg/mL).

Vs: Thể tích dung dịch mẫu phân tích (mL).

Vb: Thể tích dung dịch mẫu trắng (mL).

V: Thể tích không khí lấy mẫu (L).

Phụ lục 33
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CALCI SULFAT DIHYDRAT [CaSO4.2H2O] – 

PHƯƠNG PHÁP CÂN TRỌNG LƯỢNG

(Ban hành kèm theo QCVN       :202.../BYT ngày   tháng   năm 202...

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


9. Nguyên lý


Không khí được máy lấy mẫu đưa qua giấy lọc. Calci sulfat dihydrat có trong không khí sẽ bị giữ lại trên giấy lọc dưới dạng bụi. Cân giấy lọc trước và sau lấy mẫu, dựa vào lượng bụi thu được và thể tích không khí đã lấy mẫu để tính nồng độ calci sulfat dihydrat trong không khí, đơn vị tính mg/m3.

10. Phương pháp

10.1. Loại mẫu: Khí.
2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu không khí lưu lượng 1 - 2,5L/phút có gắn kèm lưu lượng kế, bộ đo thời gian lấy mẫu và ống nối mềm.

- Giấy lọc: Đường kính 37mm, thước lỗ lọc từ 2 - 5µm, có miếng đệm đi kèm. Có thể sử dụng một trong các loại giấy lọc như: Sợi thuỷ tinh, PVC, Vinyl metricel, Teflon....

- Đầu lấy mẫu (Casset): Đường kính 37mm, có nút đậy 2 đầu.

-
Kẹp mũi phẳng để gắp giấy lọc và miếng đệm.

-
Dụng cụ mở đầu lấy mẫu.

-
Cân phân tích độ chính xác tới 0,001mg.

-
Buồng cân mẫu ổn định về nhiệt độ và độ ẩm (Nhiệt độ: 25±1ºC; Độ ẩm: 50±10%). 

- Trong trường hợp bơm lấy mẫu không khí không gắn kèm lưu lượng kế và bộ đo thời gian thì cần có lưu lượng kế và đồng hồ tính thời gian bên ngoài.

2.3. Chuẩn bị trước khi lấy mẫu
- Kiểm tra tình trạng bơm lấy mẫu và lưu lượng hút. Sử dụng thiết bị chuẩn lưu lượng để hiệu chuẩn lưu lượng máy đạt chính xác 2L/phút.

-
Đánh số thứ tự cho từng đầu lấy mẫu. 

- Giấy lọc trước khi cân được đặt trong phòng cân ít nhất 2 giờ để đạt trạng thái cân bằng.

- Cân giấy lọc: 

+ Đưa cân về điểm 0.

+ Lấy kẹp gắp giấy lọc đặt lên đĩa cân.

+ Nếu giấy lọc bị dính vào kẹp hoặc đĩa cân cần khử tĩnh điện trên giấy lọc trước khi cân do tĩnh điện có thể gây sai số trong quá trình cân.

+ Chờ số trên cân ổn định, đánh số thứ tự và ghi lại trọng lượng giấy lọc đã cân P (mg).

- Lắp giấy lọc vào đầu lấy mẫu:


+ Dùng dụng cụ mở đầu lấy mẫu.

+ Dùng kẹp gắp miếng đệm đặt xuống phần đáy đầu lấy mẫu.

+ Dùng kẹp gắp giấy lọc trên đĩa cân đặt lên trên miếng đệm.

+ Lắp phần phía trên vào phần đáy sao cho thật khít, không để hở xung quanh. 

+ Nút kín các đường vào và ra của không khí. 

+ Dùng băng co quấn xung quanh khớp nối giữa các phần của đầu lấy mẫu với nhau.

+ Ghi lại số thứ tự giấy lọc đã được lắp trên đầu lấy mẫu.

Chú ý: Tránh làm rách và nhiễm bẩn giấy lọc.

2.4. Lấy mẫu, bảo quản và vận chuyển
-
Mở 2 nút của đầu lấy mẫu. 

- Kết nối đầu lấy mẫu với máy lấy mẫu bằng ống mềm. Hướng đầu vào không khí của đầu lấy mẫu song song mặt sàn, độ cao trong vùng thở của người lao động.

- Bật máy để lấy mẫu không khí ở tốc độ dòng cố định 2L/phút.

- Ghi lại vị trí và số thứ tự đầu lấy mẫu đang sử dụng để lấy mẫu. 

-
Đo đạc và ghi lại điều kiện vi khí hậu (nhiệt độ, độ ẩm, tốc độ gió) và áp suất không khí.

- Ghi lại các thông tin về vị trí, điều kiện và thời gian lấy mẫu.

-
Uớc lượng nồng độ bụi tại vị trí lấy mẫu để quyết định thời gian lấy mẫu phù hợp sao cho tổng lượng bụi trên giấy lọc không được quá 2mg.

- Khi kết thúc lấy mẫu, tắt máy, ghi lại thời gian, tháo cầu lấy mẫu, đậy chặt 2 cả đầu của đầu lấy mẫu bằng nút nhựa, lau sạch bụi xung quanh bằng khăn ẩm.

- Đặt đầu lấy mẫu trong thiết bị bảo quản để vận chuyển an toàn.

2.5. Các bước tiến hành sau lấy mẫu
- Mở 2 nút đầu lấy mẫu, đặt trong phòng cân ít nhất 2 giờ.

- Tháo băng co bên ngoài và dùng dụng cụ mở đầu lấy mẫu. 

- Cân giấy lọc: 

+ Đưa cân về điểm 0.

+ Dùng kẹp cẩn thận gắp giấy lọc đặt lên đĩa cân.

+ Chờ số trên cân ổn định, ghi lại trọng lượng giấy lọc đã cân P’ (mg) và thứ tự đã đánh số.

-
 Ghi tình trạng giấy lọc: Bình thường, quá tải bụi, thủng, rách, ướt…

- Thực hiện tương tự các bước trên với giấy lọc trong các đầu lấy mẫu cùng mang đến hiện trường nhưng không lấy mẫu. Mỗi một lô 10 giấy lọc phải giữ lại tối thiểu 2 giấy lọc không lấy mẫu để làm mẫu chứng.

Chú ý: Cân giấy lọc trước và sau khi lấy mẫu trên cùng một chiếc cân.

2.6. Tính toán kết quả:
2.6.1. Tính giá trị hiệu chỉnh K

Các loại giấy lọc đều ít nhiều chịu ảnh hưởng của nhiệt độ, độ ẩm. Để tránh sai số do nhiệt độ, độ ẩm gây ra cần sử dụng giá trị hiệu chỉnh K. Giá trị này được tính từ mẫu chứng:

	K =
	(P1s – P1t) + (P2s – P2t) ...+ (Pns – Pnt)

	
	n


Trong đó: 

· P1s: Trọng lượng giấy lọc mẫu chứng số 1 sau lấy mẫu (mg).

· P1t: Trọng lượng giấy lọc mẫu chứng số 1 trước lấy mẫu (mg).

· P2s: Trọng lượng giấy lọc mẫu chứng số 2 sau lấy mẫu (mg).

· P2t: Trọng lượng giấy lọc mẫu chứng số 2 trước lấy mẫu (mg).

· Pns: Trọng lượng giấy lọc mẫu chứng thứ n sau lấy mẫu (mg).

· Pnt: Trọng lượng giấy lọc mẫu chứng thứ n trước lấy mẫu (mg).

Giá trị K có thể >0 hoặc <0.


- Nếu K>0 thì trọng lượng bụi phải trừ đi K.

- Nếu K<0 thì trọng lượng bụi phải cộng với K.

2.6.2. Tính nồng độ bụi trong không khí

Nồng độ bụi trong không khí được tính theo công thức sau:

	C =
	[(P’ – P) ± K] x 1000
	(mg/m3)

	
	V
	


Trong đó:

· C: Nồng độ bụi (mg/m3).

· P’: Trọng lượng giấy lọc sau khi lấy mẫu (mg).

· P : Trọng lượng giấy lọc trước lấy mẫu (mg).

· K: Giá trị hiệu chỉnh mẫu.

· 1000: Hệ số quy đổi từ đơn vị lít ra đơn vị m3.

· V: Thể tích không khí đã lấy mẫu = Thời gian lấy mẫu (phút) x Lưu lượng bơm hút (L/phút).

Chú ý: V phải tính theo điều kiện tiêu chuẩn.

	Vo =
	298.V.P
	(lít)

	
	(273+Tº).760
	


Trong đó:

· Vo: Thể tích không khí quy về điều kiện tiêu chuẩn (lít).

· V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (lít).

· P: Áp suất không khí tại vị trí lấy mẫu, đo trong thời gian lấy mẫu (mmHg).

· Tº: Nhiệt độ không khí tại vị trí lấy mẫu (ºC).

· 298: Nhiệt độ không khí tại điều kiện tiêu chuẩn (K).

· 760: Áp suất không khí tại điều kiện tiêu chuẩn (mmHg).
Phụ lục 34
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CALCI SULFAT DIHYDRAT [CaCN2] – 

PHƯƠNG PHÁP CÂN TRỌNG LƯỢNG

(Ban hành kèm theo QCVN       :202.../BYT ngày   tháng   năm 202...

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


11. Nguyên lý


Không khí được máy lấy mẫu đưa qua giấy lọc. Calci cyanamid có trong không khí sẽ bị giữ lại trên giấy lọc dưới dạng bụi. Cân giấy lọc trước và sau lấy mẫu, dựa vào lượng bụi thu được và thể tích không khí đã lấy mẫu để tính nồng độ calci cyanamid trong không khí, đơn vị tính mg/m3.

12. Phương pháp

12.1. Loại mẫu: Khí.
2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu không khí lưu lượng 1 - 2,5L/phút có gắn kèm lưu lượng kế, bộ đo thời gian lấy mẫu và ống nối mềm.

- Giấy lọc: Đường kính 37mm, thước lỗ lọc từ 2 - 5µm, có miếng đệm đi kèm. Có thể sử dụng một trong các loại giấy lọc như: Sợi thuỷ tinh, PVC, Vinyl metricel, Teflon....

- Đầu lấy mẫu (Casset): Đường kính 37mm, có nút đậy 2 đầu.

-
Kẹp mũi phẳng để gắp giấy lọc và miếng đệm.

-
Dụng cụ mở đầu lấy mẫu.

-
Cân phân tích độ chính xác tới 0,001mg.

-
Buồng cân mẫu ổn định về nhiệt độ và độ ẩm (Nhiệt độ: 25±1ºC; Độ ẩm: 50±10%). 

- Trong trường hợp bơm lấy mẫu không khí không gắn kèm lưu lượng kế và bộ đo thời gian thì cần có lưu lượng kế và đồng hồ tính thời gian bên ngoài.

2.3. Chuẩn bị trước khi lấy mẫu
- Kiểm tra tình trạng bơm lấy mẫu và lưu lượng hút. Sử dụng thiết bị chuẩn lưu lượng để hiệu chuẩn lưu lượng máy đạt chính xác 2L/phút.

-
Đánh số thứ tự cho từng đầu lấy mẫu. 

- Giấy lọc trước khi cân được đặt trong phòng cân ít nhất 2 giờ để đạt trạng thái cân bằng.

- Cân giấy lọc: 

+ Đưa cân về điểm 0.

+ Lấy kẹp gắp giấy lọc đặt lên đĩa cân.

+ Nếu giấy lọc bị dính vào kẹp hoặc đĩa cân cần khử tĩnh điện trên giấy lọc trước khi cân do tĩnh điện có thể gây sai số trong quá trình cân.

+ Chờ số trên cân ổn định, đánh số thứ tự và ghi lại trọng lượng giấy lọc đã cân P (mg).

- Lắp giấy lọc vào đầu lấy mẫu:


+ Dùng dụng cụ mở đầu lấy mẫu.

+ Dùng kẹp gắp miếng đệm đặt xuống phần đáy đầu lấy mẫu.

+ Dùng kẹp gắp giấy lọc trên đĩa cân đặt lên trên miếng đệm.

+ Lắp phần phía trên vào phần đáy sao cho thật khít, không để hở xung quanh. 

+ Nút kín các đường vào và ra của không khí. 

+ Dùng băng co quấn xung quanh khớp nối giữa các phần của đầu lấy mẫu với nhau.

+ Ghi lại số thứ tự giấy lọc đã được lắp trên đầu lấy mẫu.

Chú ý: Tránh làm rách và nhiễm bẩn giấy lọc.

2.4. Lấy mẫu, bảo quản và vận chuyển
-
Mở 2 nút của đầu lấy mẫu. 

- Kết nối đầu lấy mẫu với máy lấy mẫu bằng ống mềm. Hướng đầu vào không khí của đầu lấy mẫu song song mặt sàn, độ cao trong vùng thở của người lao động.

- Bật máy để lấy mẫu không khí ở tốc độ dòng cố định 2L/phút.

- Ghi lại vị trí và số thứ tự đầu lấy mẫu đang sử dụng để lấy mẫu. 

-
Đo đạc và ghi lại điều kiện vi khí hậu (nhiệt độ, độ ẩm, tốc độ gió) và áp suất không khí.

- Ghi lại các thông tin về vị trí, điều kiện và thời gian lấy mẫu.

-
Uớc lượng nồng độ bụi tại vị trí lấy mẫu để quyết định thời gian lấy mẫu phù hợp sao cho tổng lượng bụi trên giấy lọc không được quá 2mg.

- Khi kết thúc lấy mẫu, tắt máy, ghi lại thời gian, tháo cầu lấy mẫu, đậy chặt 2 cả đầu của đầu lấy mẫu bằng nút nhựa, lau sạch bụi xung quanh bằng khăn ẩm.

- Đặt đầu lấy mẫu trong thiết bị bảo quản để vận chuyển an toàn.

2.5. Các bước tiến hành sau lấy mẫu
- Mở 2 nút đầu lấy mẫu, đặt trong phòng cân ít nhất 2 giờ.

- Tháo băng co bên ngoài và dùng dụng cụ mở đầu lấy mẫu. 

- Cân giấy lọc: 

+ Đưa cân về điểm 0.

+ Dùng kẹp cẩn thận gắp giấy lọc đặt lên đĩa cân.

+ Chờ số trên cân ổn định, ghi lại trọng lượng giấy lọc đã cân P’ (mg) và thứ tự đã đánh số.

-
 Ghi tình trạng giấy lọc: Bình thường, quá tải bụi, thủng, rách, ướt…

- Thực hiện tương tự các bước trên với giấy lọc trong các đầu lấy mẫu cùng mang đến hiện trường nhưng không lấy mẫu. Mỗi một lô 10 giấy lọc phải giữ lại tối thiểu 2 giấy lọc không lấy mẫu để làm mẫu chứng.

Chú ý: Cân giấy lọc trước và sau khi lấy mẫu trên cùng một chiếc cân.

2.6. Tính toán kết quả:
2.6.1. Tính giá trị hiệu chỉnh K

Các loại giấy lọc đều ít nhiều chịu ảnh hưởng của nhiệt độ, độ ẩm. Để tránh sai số do nhiệt độ, độ ẩm gây ra cần sử dụng giá trị hiệu chỉnh K. Giá trị này được tính từ mẫu chứng:

	K =
	(P1s – P1t) + (P2s – P2t) ...+ (Pns – Pnt)

	
	n


Trong đó: 

· P1s: Trọng lượng giấy lọc mẫu chứng số 1 sau lấy mẫu (mg).

· P1t: Trọng lượng giấy lọc mẫu chứng số 1 trước lấy mẫu (mg).

· P2s: Trọng lượng giấy lọc mẫu chứng số 2 sau lấy mẫu (mg).

· P2t: Trọng lượng giấy lọc mẫu chứng số 2 trước lấy mẫu (mg).

· Pns: Trọng lượng giấy lọc mẫu chứng thứ n sau lấy mẫu (mg).

· Pnt: Trọng lượng giấy lọc mẫu chứng thứ n trước lấy mẫu (mg).

Giá trị K có thể >0 hoặc <0.


- Nếu K>0 thì trọng lượng bụi phải trừ đi K.

- Nếu K<0 thì trọng lượng bụi phải cộng với K.

2.6.2. Tính nồng độ bụi trong không khí

Nồng độ bụi trong không khí được tính theo công thức sau:

	C =
	[(P’ – P) ± K] x 1000
	(mg/m3)

	
	V
	


Trong đó:

· C: Nồng độ bụi (mg/m3).

· P’: Trọng lượng giấy lọc sau khi lấy mẫu (mg).

· P : Trọng lượng giấy lọc trước lấy mẫu (mg).

· K: Giá trị hiệu chỉnh mẫu.

· 1000: Hệ số quy đổi từ đơn vị lít ra đơn vị m3.

· V: Thể tích không khí đã lấy mẫu = Thời gian lấy mẫu (phút) x Lưu lượng bơm hút (L/phút).

Chú ý: V phải tính theo điều kiện tiêu chuẩn.

	Vo =
	298.V.P
	(lít)

	
	(273+Tº).760
	


Trong đó:

· Vo: Thể tích không khí quy về điều kiện tiêu chuẩn (lít).

· V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (lít).

· P: Áp suất không khí tại vị trí lấy mẫu, đo trong thời gian lấy mẫu (mmHg).

· Tº: Nhiệt độ không khí tại vị trí lấy mẫu (ºC).

· 298: Nhiệt độ không khí tại điều kiện tiêu chuẩn (K).

760: Áp suất không khí tại điều kiện tiêu chuẩn (mmHg).
Phụ lục 35
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CAPROLACTAM [C6H11NO]
PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ LỎNG HIỆU NĂNG CAO

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…

của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Không khí được máy lấy mẫu đưa qua ống hấp phụ. Caprolactam có trong không khí sẽ bị chất hấp phụ giữ lại trong ống. Sau đó, mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký lỏng hiệu năng cao (HPLC) theo một chương trình phù hợp. Quá trình rửa giải chất phân tích ra khỏi cột được đầu dò bước sóng tử ngoại (UV) phát hiện, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Dựa vào phương trình hồi quy tuyến tính giữa diện tích pic với nồng độ caprolactam trong dung dịch dãy mẫu chuẩn sẽ tính được nồng độ caprolactam có trong mẫu khí phân tích. 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 1L/phút.

- Ống hấp phụ OVS-7, với giấy lọc sợi thủy tinh: Dài 75mm, đường kính ngoài (OD) 13mm, có chứa hai phần chất hấp phụ XAD-7 được ngăn cách nhau bằng nút xốp polyurethane (Phần trước: 270mg; phần sau: 140mg).

- Máy sắc ký lỏng hiệu năng cao, đầu dò UV.

- Cột sắc ký: Supelco LC-18DB (Độ dài 250mm, đường kính trong 4,6mm, kích thước vật liệu nhồi 5µm).

- Lọ đựng mẫu có nắp: 2mL, 4mL.

- Bơm tiêm sắc ký: 0,01mL, 0,05mL, 0,1mL, 1,0mL và 2,5mL.

- Đầu lọc cho bơm tiêm sắc ký: 0,45µm.

- Bình định mức: 2mL, 5mL, 10mL, 25mL, 50mL, 100mL, 500mL và 1000mL.

- Các loại pipet thủy tinh, pipet bán tự động với đầu côn.

- Ống đong có vạch chia: 10mL, 25mL.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Caprolactam tinh khiết.

- Methanol, tinh khiết sử dụng cho HPLC.

- Nước đã khử ion.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Mở 2 nắp của ống hấp phụ, lắp vào đầu lấy mẫu. 

- Kết nối đầu lấy mẫu với máy lấy mẫu bằng ống mềm. Đặt đầu lấy mẫu thẳng đứng, đầu vào của không khí hướng xuống dưới, độ cao trong vùng thở của người lao động.

- Bật máy, tiến hành lấy mẫu ở tốc độ dòng cố định và chính xác trong khoảng từ 0,1 đến 1 L/phút sao cho tổng thể tích lấy mẫu từ 30L đến 480 L.

- Ghi lại các thông tin về vị trí, điều kiện và thời gian lấy mẫu.

- Khi kết thúc lấy mẫu, tắt máy, đậy cả hai đầu của đầu lấy mẫu bằng nắp nhựa, đặt trong thiết bị bảo quản để vận chuyển an toàn.

2.4.2. Điều kiện sắc ký

- Cài đặt các thông số máy HPLC theo khuyến nghị nhà sản xuất.

- Cài đặt bước sóng cho đầu dò phát hiện UV là 218nm.

- Cột phân tích: Supelco LC-18DB.

- Thể tích bơm mẫu: 10µL.

- Tốc độ dòng: 1,1mL/phút.

- Pha động: Cho 250mL methanol vào bình định mức 1L, thêm nước đã khử ion đến vạch định mức. Khử khí trước khi sử dụng.

2.4.3. Xây dựng đường chuẩn

- Dung dịch chuẩn gốc được pha bằng cách cân chính xác lượng caprolactam rồi hòa tan bằng methanol. Dung dịch này phải được bảo quản trong tủ lạnh.
- Chuẩn bị 1 dãy các dung dịch đã biết nồng độ bằng cách thêm dung dịch chuẩn gốc vào những thể tích methanol khác nhau.

- Bơm dãy dung dịch chuẩn đã chuẩn bị lên máy HPLC với các thông số kỹ thuật (2.4.2)

- Dựa vào tương quan nồng độ và diện tích pic của dung dịch chất chuẩn, xác định được phương trình hồi quy y = ax + b và hệ số tương quan R.

2.4.4. Phân tích mẫu

- Tháo nắp ở đầu lớn của ống hấp phụ, lấy giấy lọc và vòng giữ PTFE đưa vào lọ. Vật liệu hấp phụ ở phần trước và phần sau được đưa vào 2 lọ riêng biệt. Loại bỏ nút xốp polyurethane.

- Cho 3mL dung dịch methanol vào mỗi lọ, đậy chặt nắp.

 - Trộn đều bằng cách xoay lật các lọ từ 5 đến 10 vòng/phút trong khoảng 60 phút.

- Sử dụng bơm tiêm có gắn đầu lọc PTFE 0,45µm để lấy một lượng nhỏ dung dịch đã trộn vào lọ đựng mẫu 2mL.

- Bơm mẫu vào máy HPLC để đo.

- Làm tương tự những bước nêu trên đối với các mẫu trắng.

- Xác định hiệu quả giải hấp (DE).

2.5. Tính toán kết quả

- Xác định khối lượng µg của caprolactam (đã hiệu chỉnh DE) trong giấy lọc và vòng giữ PTFE (W), phần trước (Wf) và phần sau (Wb) ống hấp phụ đã lấy mẫu, trung bình trong giấy lọc và vòng giữ PTFE (W), trung bình phần trước (Bf) và trung bình phần sau (Bb) các ống hấp phụ mẫu trắng từ phương trình đồ thị đường chuẩn.

Ghi chú: Nếu Wb > Wf/10: Có sự quá tải ống lấy mẫu và có thể mất mẫu.

· Tính nồng độ bụi Cdust (mg/m3) của caprolactam trong thể tích không khí đã lấy mẫu V (L) theo công thức:

	Cdust =
	(W - B)
	(mg/m3)

	
	V
	


· Tính nồng độ C (mg/m3) của caprolactam trong thể tích không khí đã lấy mẫu V (L) theo công thức:

	C =
	(W+Wf + Wb - B - Bf - Bb)
	(mg/m3)

	
	V
	


Trong đó:

Cdust: Nồng độ bụi caprolactam trong thể tích không khí đã lấy mẫu (mg/m3). 

C: Nồng độ caprolactam trong thể tích không khí đã lấy mẫu (mg/m3). 

W: Khối lượng caprolactam (bụi) trong giấy lọc và vòng giữ PTFE (µg).

Wf: Khối lượng caprolactam (khí) trong phần trước ống mẫu (µg).

Wb: Khối lượng caprolactam (khí) trong phần sau ống mẫu (µg).

B: Khối lượng caprolactam trong giấy lọc và vòng giữ PTFE mẫu trắng (µg).

Bf: Khối lượng caprolactam trong phần trước mẫu trắng (µg).

Bb: Khối lượng caprolactam trong phần sau mẫu trắng (µg).

V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (L).
Phụ lục 36
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CAPROLACTAM [C6H11NO]
PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ LỎNG HIỆU NĂNG CAO
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Không khí được máy lấy mẫu đưa qua ống hấp phụ. Caprolactam có trong không khí sẽ bị chất hấp phụ giữ lại trong ống. Sau đó, mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký lỏng hiệu năng cao (HPLC) theo một chương trình phù hợp. Quá trình rửa giải chất phân tích ra khỏi cột được đầu dò bước sóng tử ngoại (UV) phát hiện, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Dựa vào phương trình hồi quy tuyến tính giữa diện tích pic với nồng độ caprolactam trong dung dịch dãy mẫu chuẩn sẽ tính được nồng độ caprolactam có trong mẫu khí phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 1L/phút.

- Ống hấp phụ OVS-7, với giấy lọc sợi thủy tinh: Dài 75mm, đường kính ngoài (OD) 13mm, có chứa hai phần chất hấp phụ XAD-7 được ngăn cách nhau bằng nút xốp polyurethane (Phần trước: 270mg; phần sau: 140mg).

- Máy sắc ký lỏng hiệu năng cao, đầu dò UV.

- Cột sắc ký: Supelco LC-18DB (Độ dài 250mm, đường kính trong 4,6mm, kích thước vật liệu nhồi 5µm).
- Lọ đựng mẫu có nắp: 2mL, 4mL.

- Bơm tiêm sắc ký: 0,01mL, 0,05mL, 0,1mL, 1,0mL và 2,5mL.

- Đầu lọc cho bơm tiêm sắc ký: 0,45µm.

- Bình định mức: 2mL, 5mL, 10mL, 25mL, 50mL, 100mL, 500mL và 1000mL.

- Các loại pipet thủy tinh, pipet bán tự động với đầu côn.

- Ống đong có vạch chia: 10mL, 25mL.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Caprolactam tinh khiết.

- Methanol, tinh khiết sử dụng cho HPLC.

- Nước đã khử ion.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Mở 2 nắp của ống hấp phụ, lắp vào đầu lấy mẫu. 

- Kết nối đầu lấy mẫu với máy lấy mẫu bằng ống mềm. Đặt đầu lấy mẫu thẳng đứng, đầu vào của không khí hướng xuống dưới, độ cao trong vùng thở của người lao động.

- Bật máy, tiến hành lấy mẫu ở tốc độ dòng cố định và chính xác trong khoảng từ 0,1 đến 1 L/phút sao cho tổng thể tích lấy mẫu từ 30L đến 480 L.

- Ghi lại các thông tin về vị trí, điều kiện và thời gian lấy mẫu.

- Khi kết thúc lấy mẫu, tắt máy, đậy cả hai đầu của đầu lấy mẫu bằng nắp nhựa, đặt trong thiết bị bảo quản để vận chuyển an toàn.

2.4.2. Điều kiện sắc ký

- Cài đặt các thông số máy HPLC theo khuyến nghị nhà sản xuất.

- Cài đặt bước sóng cho đầu dò phát hiện UV là 218nm.

- Cột phân tích: Supelco LC-18DB.
- Thể tích bơm mẫu: 10µL.
- Tốc độ dòng: 1,1mL/phút.
- Pha động: Cho 250mL methanol vào bình định mức 1L, thêm nước đã khử ion đến vạch định mức. Khử khí trước khi sử dụng.
2.4.3. Xây dựng đường chuẩn

- Dung dịch chuẩn gốc được pha bằng cách cân chính xác lượng caprolactam rồi hòa tan bằng methanol. Dung dịch này phải được bảo quản trong tủ lạnh.
- Chuẩn bị 1 dãy các dung dịch đã biết nồng độ bằng cách thêm dung dịch chuẩn gốc vào những thể tích methanol khác nhau.
- Bơm dãy dung dịch chuẩn đã chuẩn bị lên máy HPLC với các thông số kỹ thuật (2.4.2)

- Dựa vào tương quan nồng độ và diện tích pic của dung dịch chất chuẩn, xác định được phương trình hồi quy y = ax + b và hệ số tương quan R.

2.4.4. Phân tích mẫu

- Tháo nắp ở đầu lớn của ống hấp phụ, lấy giấy lọc và vòng giữ PTFE đưa vào lọ. Vật liệu hấp phụ ở phần trước và phần sau được đưa vào 2 lọ riêng biệt. Loại bỏ nút xốp polyurethane.

- Cho 3mL dung dịch methanol vào mỗi lọ, đậy chặt nắp.

 - Trộn đều bằng cách xoay lật các lọ từ 5 đến 10 vòng/phút trong khoảng 60 phút.

- Sử dụng bơm tiêm có gắn đầu lọc PTFE 0,45µm để lấy một lượng nhỏ dung dịch đã trộn vào lọ đựng mẫu 2mL.
- Bơm mẫu vào máy HPLC để đo.
- Làm tương tự những bước nêu trên đối với các mẫu trắng.

- Xác định hiệu quả giải hấp (DE).

2.5. Tính toán kết quả

- Xác định khối lượng µg của caprolactam (đã hiệu chỉnh DE) trong giấy lọc và vòng giữ PTFE (W), phần trước (Wf) và phần sau (Wb) ống hấp phụ đã lấy mẫu, trung bình trong giấy lọc và vòng giữ PTFE (W), trung bình phần trước (Bf) và trung bình phần sau (Bb) các ống hấp phụ mẫu trắng từ phương trình đồ thị đường chuẩn.

Ghi chú: Nếu Wb > Wf/10: Có sự quá tải ống lấy mẫu và có thể mất mẫu.

· Tính nồng độ khói Cfume (mg/m3) của caprolactam trong thể tích không khí đã lấy mẫu V (L) theo công thức:
	Cfume =
	(Wf + Wb - Bf - Bb)
	(mg/m3)

	
	V
	


· Tính nồng độ C (mg/m3) của caprolactam trong thể tích không khí đã lấy mẫu V (L) theo công thức:

	C =
	(W+Wf + Wb - B - Bf - Bb)
	(mg/m3)

	
	V
	


Trong đó:
Cfume: Nồng độ khói caprolactam trong thể tích không khí đã lấy mẫu (mg/m3). 

C: Nồng độ caprolactam trong thể tích không khí đã lấy mẫu (mg/m3). 

W: Khối lượng caprolactam (khói) trong giấy lọc và vòng giữ PTFE (µg).
Wf: Khối lượng caprolactam (khí) trong phần trước ống mẫu (µg).

Wb: Khối lượng caprolactam (khí) trong phần sau ống mẫu (µg).

B: Khối lượng caprolactam trong giấy lọc và vòng giữ PTFE mẫu trắng (µg).
Bf: Khối lượng caprolactam trong phần trước mẫu trắng (µg).

Bb: Khối lượng caprolactam trong phần sau mẫu trắng (µg).

V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (L).
 Phụ lục 37
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CAPTAN [C9H8Cl3NO2S]
PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ LỎNG HIỆU NĂNG CAO
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Không khí được máy lấy mẫu đưa qua ống hấp phụ. Captan có trong không khí sẽ bị chất hấp phụ giữ lại trong ống. Sau đó, mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký lỏng hiệu năng cao (HPLC) theo một chương trình phù hợp. Quá trình rửa giải chất phân tích ra khỏi cột được đầu dò bước sóng tử ngoại (UV) phát hiện, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Dựa vào phương trình hồi quy tuyến tính giữa diện tích pic với nồng độ captan trong dung dịch dãy mẫu chuẩn sẽ tính được nồng độ captan có trong mẫu khí phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,1 - 1L/phút.

- Ống hấp phụ OVS-2, với giấy lọc sợi thạch anh: Dài 75mm, đường kính ngoài (OD) 13mm, có chứa hai phần chất hấp phụ XAD-2 được ngăn cách nhau bằng nút xốp polyurethane (Phần trước: 270mg; phần sau: 140mg).

- Máy sắc ký lỏng hiệu năng cao, đầu dò UV.

- Cột sắc ký: C18 (Độ dài 300mm, đường kính trong 3,9mm, kích thước vật liệu nhồi 4µm).
- Lọ đựng mẫu có nắp: 2mL, 4mL.

- Bơm tiêm sắc ký: 0,01mL, 0,05mL, 0,1mL, 1,0mL và 2,5mL.

- Đầu lọc cho bơm tiêm sắc ký: 0,45µm.

- Bình định mức: 2mL, 5mL, 10mL, 25mL, 50mL, 100mL, 500mL và 1000mL.

- Các loại pipet thủy tinh, pipet bán tự động với đầu côn.

- Máy đo pH.

- Ống đong có vạch chia: 10mL, 25mL.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Dung dịch chất chuẩn gốc.

- Dung dịch chiết: Được chuẩn bị bằng cách pha từ dung dịch trimetylamin photphat (TEA-PO4) 0,1M và dung dịch chất chuẩn nội 5mg/mL.

+ TEA-PO4 0,1M: Hòa tan 1,4mL TEA trong 90mL nước đã khử ion. Thêm acid photphoric để hạ pH xuống 7,0 (± 0,1) theo chỉ định của máy đo pH đã hiệu chuẩn. Thêm lượng nước đã khử ion để tổng thể tích dung dịch là 100mL. Đậy chặt nắp và bảo quản trong tủ lạnh.
+ Dung dịch chất chuẩn nội 5mg/mL: Hòa tan 100mg chất chuẩn nội vào 20mL dung dịch acetonitril. Bảo quản ở nhiệt độ -12 ± 1°C.

+ Dung dịch chiết sử dụng: Thêm 1mL dung dịch TEA-PO4 bảo quản 0,1M và 12mL dung dịch chất chuẩn nội 5mg/mL vào bình định mức 500mL. Pha loãng bằng acetonitril đến vạch định mức. Dung dịch cuối cùng có nồng độ TEA 0,2mM, 0,2% nước và 120 µg/mL chất chuẩn nội. Dung dịch ổn định trong 30 ngày ở điều kiện từ 0 đến 4°C.
- Acetonitril, tinh khiết sử dụng cho HPLC.

- Methanol, tinh khiết sử dụng cho HPLC.

- 1-Propanol, tinh khiết sử dụng cho HPLC.

- n-Butyl isocyanate, tinh khiết sử dụng cho HPLC.

- Triethylamine (TEA), tinh khiết sử dụng cho HPLC.

- Acid ortho-photphoric, >85% theo trọng lượng, tinh khiết phân tích.
- Nước đã khử ion.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Mở 2 nắp của ống hấp phụ, lắp vào đầu lấy mẫu. 

- Kết nối đầu lấy mẫu với máy lấy mẫu bằng ống mềm. Đặt đầu lấy mẫu thẳng đứng, đầu vào của không khí hướng xuống dưới, độ cao trong vùng thở của người lao động.

- Bật máy, tiến hành lấy mẫu ở tốc độ dòng cố định và chính xác trong khoảng từ 0,1 đến 1 L/phút sao cho tổng thể tích lấy mẫu từ 30L đến 480 L.

- Ghi lại các thông tin về vị trí, điều kiện và thời gian lấy mẫu.

- Khi kết thúc lấy mẫu, tắt máy, đậy cả hai đầu của đầu lấy mẫu bằng nắp nhựa, đặt trong thiết bị bảo quản để vận chuyển an toàn.

2.4.2. Điều kiện sắc ký

- Cài đặt các thông số máy HPLC theo khuyến nghị nhà sản xuất.

- Cài đặt bước sóng cho đầu dò phát hiện UV là 200 và 225nm.

- Cột phân tích: C18, nhiệt độ phòng (~24ºC).
- Cột bảo vệ.
- Thể tích bơm mẫu: 5µL.
- Tốc độ dòng: 1mL/phút.
- Pha động A: Cho 20mL 1-Propanol và 2,8 mL TEA vào bình định mức 1L, thêm nước đã khử ion đến vạch định mức. Điều chỉnh pH đến 7,0 (± 0,1) bằng acid photphoric. Nồng độ cuối cùng: 1-Propanol nồng độ 2% và trietylamin phosphat nồng độ 0,02M (pH 6,9 đến 7,1). Khử khí trước khi sử dụng.
- Pha động B: Cho 20mL 1-Propanol vào bình định mức 1L, thêm acetonitril đến vạch định mức. Khử khí trước khi sử dụng.

- Chương trình dung môi: Tuyến tính, pha động B từ 3% đến 95% trong 30 phút, giữ ở 95% trong 5 phút.

2.4.3. Xây dựng đường chuẩn

- Chuẩn bị 1 dãy các dung dịch đã biết nồng độ từ dung dịch chất chuẩn gốc.

- Bơm dãy dung dịch chuẩn đã chuẩn bị lên máy HPLC với các thông số kỹ thuật (2.4.2)

- Dựa vào tương quan nồng độ và diện tích pic của dung dịch chất chuẩn, xác định được phương trình hồi quy y = ax + b và hệ số tương quan R.

2.4.4. Phân tích mẫu

- Tháo nắp ở đầu lớn của ống hấp phụ, lấy giấy lọc, vòng giữ PTFE và vật liệu hấp phụ ở phần trước đưa vào lọ 4mL. Cho nút xốp polyurethane cùng với lớp vật liệu hấp phụ phần sau vào lọ 4mL khác.

- Cho 2mL dung dịch chiết sử dụng vào mỗi lọ bằng cách sử dụng bơm tiêm 2,5 - 5mL hoặc pipet 2mL, đậy chặt nắp.

 - Trộn đều bằng cách xoay lật các lọ từ 5 đến 10 vòng/phút trong khoảng 45 phút.

- Sử dụng bơm tiêm có gắn đầu lọc PTFE 0,45µm để lấy một lượng nhỏ dung dịch đã trộn vào lọ đựng mẫu 2mL.
- Bơm mẫu vào máy HPLC để đo.
- Làm tương tự những bước nêu trên đối với các mẫu trắng.

- Xác định hiệu quả giải hấp (DE).

2.5. Tính toán kết quả

 
- Xác định khối lượng µg của captan (đã hiệu chỉnh DE) trong phần trước (Wf) và phần sau (Wb) ống hấp phụ đã lấy mẫu, trung bình phần trước (Bf) và trung bình phần sau (Bb) các ống hấp phụ mẫu trắng từ phương trình đồ thị đường chuẩn.

Ghi chú: Nếu Wb > Wf/10: Có sự quá tải ống lấy mẫu và có thể mất mẫu.

Tính nồng độ C (mg/m3) của captan trong thể tích không khí đã lấy mẫu V (L) theo công thức:

	C =
	(Wf + Wb – Bf – Bb)
	(mg/m3)

	
	V
	


Trong đó:

C: Nồng độ captan trong thể tích không khí đã lấy mẫu (mg/m3). 

Wf: Khối lượng captan trong phần trước ống mẫu (µg).

Wb: Khối lượng captan trong phần sau ống mẫu (µg).

Bf: Khối lượng captan trong phần trước mẫu trắng (µg).

Bb: Khối lượng captan trong phần sau mẫu trắng (µg).

V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (L).
Phụ lục 38
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CARBARYL [C12H11NO2]
PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ LỎNG HIỆU NĂNG CAO
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Không khí được máy lấy mẫu đưa qua ống hấp phụ. Carbaryl có trong không khí sẽ bị chất hấp phụ giữ lại trong ống. Sau đó, mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký lỏng hiệu năng cao (HPLC) theo một chương trình phù hợp. Quá trình rửa giải chất phân tích ra khỏi cột được đầu dò bước sóng tử ngoại (UV) phát hiện, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Dựa vào phương trình hồi quy tuyến tính giữa diện tích pic với nồng độ carbaryl trong dung dịch dãy mẫu chuẩn sẽ tính được nồng độ carbaryl có trong mẫu khí phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,1 - 1L/phút.

- Ống hấp phụ OVS-2, với giấy lọc sợi thạch anh: Dài 75mm, đường kính ngoài (OD) 13mm, có chứa hai phần chất hấp phụ XAD-2 được ngăn cách nhau bằng nút xốp polyurethane (Phần trước: 270mg; phần sau: 140mg).

- Máy sắc ký lỏng hiệu năng cao, đầu dò UV.

- Cột sắc ký: C18 (Độ dài 300mm, đường kính trong 3,9mm, kích thước vật liệu nhồi 4µm).
- Lọ đựng mẫu có nắp: 2mL, 4mL.

- Bơm tiêm sắc ký: 0,01mL, 0,05mL, 0,1mL, 1,0mL và 2,5mL.

- Đầu lọc cho bơm tiêm sắc ký: 0,45µm.

- Bình định mức: 2mL, 5mL, 10mL, 25mL, 50mL, 100mL, 500mL và 1000mL.

- Các loại pipet thủy tinh, pipet bán tự động với đầu côn.

- Máy đo pH.

- Ống đong có vạch chia: 10mL, 25mL.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Dung dịch chất chuẩn gốc.

- Dung dịch chiết: Được chuẩn bị bằng cách pha từ dung dịch trimetylamin photphat (TEA-PO4) 0,1M và dung dịch chất chuẩn nội 5mg/mL.

+ TEA-PO4 0,1M: Hòa tan 1,4mL TEA trong 90mL nước đã khử ion. Thêm acid photphoric để hạ pH xuống 7,0 (± 0,1) theo chỉ định của máy đo pH đã hiệu chuẩn. Thêm lượng nước đã khử ion để tổng thể tích dung dịch là 100mL. Đậy chặt nắp và bảo quản trong tủ lạnh.
+ Dung dịch chất chuẩn nội 5mg/mL: Hòa tan 100mg chất chuẩn nội vào 20mL dung dịch acetonitril. Bảo quản ở nhiệt độ -12 ± 1°C.

+ Dung dịch chiết sử dụng: Thêm 1mL dung dịch TEA-PO4 bảo quản 0,1M và 12mL dung dịch chất chuẩn nội 5mg/mL vào bình định mức 500mL. Pha loãng bằng acetonitril đến vạch định mức. Dung dịch cuối cùng có nồng độ TEA 0,2mM, 0,2% nước và 120 µg/mL chất chuẩn nội. Dung dịch ổn định trong 30 ngày ở điều kiện từ 0 đến 4°C.
- Acetonitril, tinh khiết sử dụng cho HPLC.

- Methanol, tinh khiết sử dụng cho HPLC.

- 1-Propanol, tinh khiết sử dụng cho HPLC.

- n-Butyl isocyanate, tinh khiết sử dụng cho HPLC.

- Triethylamine (TEA), tinh khiết sử dụng cho HPLC.

- Acid ortho-photphoric, >85% theo trọng lượng, tinh khiết phân tích.
- Nước đã khử ion.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Mở 2 nắp của ống hấp phụ, lắp vào đầu lấy mẫu. 

- Kết nối đầu lấy mẫu với máy lấy mẫu bằng ống mềm. Đặt đầu lấy mẫu thẳng đứng, đầu vào của không khí hướng xuống dưới, độ cao trong vùng thở của người lao động.

- Bật máy, tiến hành lấy mẫu ở tốc độ dòng cố định và chính xác trong khoảng từ 0,1 đến 1 L/phút sao cho tổng thể tích lấy mẫu từ 30L đến 480 L.

- Ghi lại các thông tin về vị trí, điều kiện và thời gian lấy mẫu.

- Khi kết thúc lấy mẫu, tắt máy, đậy cả hai đầu của đầu lấy mẫu bằng nắp nhựa, đặt trong thiết bị bảo quản để vận chuyển an toàn.

2.4.2. Điều kiện sắc ký
- Cài đặt các thông số máy HPLC theo khuyến nghị nhà sản xuất.

- Cài đặt bước sóng cho đầu dò phát hiện UV là 200 và 225nm.

- Cột phân tích: C18, nhiệt độ phòng (~24ºC).
- Cột bảo vệ.
- Thể tích bơm mẫu: 5µL.
- Tốc độ dòng: 1mL/phút.
- Pha động A: Cho 20mL 1-Propanol và 2,8 mL TEA vào bình định mức 1L, thêm nước đã khử ion đến vạch định mức. Điều chỉnh pH đến 7,0 (± 0,1) bằng acid photphoric. Nồng độ cuối cùng: 1-Propanol nồng độ 2% và trietylamin phosphat nồng độ 0,02M (pH 6,9 đến 7,1). Khử khí trước khi sử dụng.
- Pha động B: Cho 20mL 1-Propanol vào bình định mức 1L, thêm acetonitril đến vạch định mức. Khử khí trước khi sử dụng.

- Chương trình dung môi: Tuyến tính, pha động B từ 3% đến 95% trong 30 phút, giữ ở 95% trong 5 phút.

2.4.3. Xây dựng đường chuẩn

- Chuẩn bị 1 dãy các dung dịch đã biết nồng độ từ dung dịch chất chuẩn gốc.

- Bơm dãy dung dịch chuẩn đã chuẩn bị lên máy HPLC với các thông số kỹ thuật (2.4.2)

- Dựa vào tương quan nồng độ và diện tích pic của dung dịch chất chuẩn, xác định được phương trình hồi quy y = ax + b và hệ số tương quan R.

2.4.4. Phân tích mẫu

- Tháo nắp ở đầu lớn của ống hấp phụ, lấy giấy lọc, vòng giữ PTFE và vật liệu hấp phụ ở phần trước đưa vào lọ 4mL. Cho nút xốp polyurethane cùng với lớp vật liệu hấp phụ phần sau vào lọ 4mL khác.

- Cho 2mL dung dịch chiết sử dụng vào mỗi lọ bằng cách sử dụng bơm tiêm 2,5 - 5mL hoặc pipet 2mL, đậy chặt nắp.

 - Trộn đều bằng cách xoay lật các lọ từ 5 đến 10 vòng/phút trong khoảng 45 phút.

- Sử dụng bơm tiêm có gắn đầu lọc PTFE 0,45µm để lấy một lượng nhỏ dung dịch đã trộn vào lọ đựng mẫu 2mL.
- Bơm mẫu vào máy HPLC để đo.
- Làm tương tự những bước nêu trên đối với các mẫu trắng.

- Xác định hiệu quả giải hấp (DE).

2.5. Tính toán kết quả

 
- Xác định khối lượng µg của carbaryl (đã hiệu chỉnh DE) trong phần trước (Wf) và phần sau (Wb) ống hấp phụ đã lấy mẫu, trung bình phần trước (Bf) và trung bình phần sau (Bb) các ống hấp phụ mẫu trắng từ phương trình đồ thị đường chuẩn.

Ghi chú: Nếu Wb > Wf/10: Có sự quá tải ống lấy mẫu và có thể mất mẫu.

Tính nồng độ C (mg/m3) của carbaryl trong thể tích không khí đã lấy mẫu V (L) theo công thức:

	C =
	(Wf + Wb – Bf – Bb)
	(mg/m3)

	
	V
	


Trong đó:

C: Nồng độ carbaryl trong thể tích không khí đã lấy mẫu (mg/m3). 

Wf: Khối lượng carbaryl trong phần trước ống mẫu (µg).

Wb: Khối lượng carbaryl trong phần sau ống mẫu (µg).

Bf: Khối lượng carbaryl trong phần trước mẫu trắng (µg).

Bb: Khối lượng carbaryl trong phần sau mẫu trắng (µg).

V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (L).
Phụ lục 39
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CATECHOL [C6H6O2]
PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Không khí được máy lấy mẫu đưa qua ống hấp phụ. Catechol có trong không khí sẽ bị chất hấp phụ giữ lại trong ống. Sau đó, mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí (GC) theo một chương trình phù hợp. Quá trình rửa giải chất phân tích ra khỏi cột được đưa vào hệ thống ion hóa ngọn lửa (FID), tín hiệu được ghi lại và chuyển thành sắc ký đồ. Dựa vào phương trình hồi quy tuyến tính giữa diện tích pic với nồng độ catechol trong dung dịch dãy mẫu chuẩn sẽ tính được nồng độ catechol có trong mẫu khí phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 1L/phút.

- Ống hấp phụ OVS-7, với giấy lọc sợi thủy tinh: Dài 75mm, đường kính ngoài (OD) 13mm, có chứa hai phần chất hấp phụ XAD-7 được ngăn cách nhau bằng nút xốp polyurethane (Phần trước: 200mg; phần sau: 100mg).

- Máy sắc ký khí, đầu dò FID.

- Cân phân tích có độ chính xác 0,01mg.

- Lọ đựng mẫu có nắp: 2mL, 4mL.

- Bơm tiêm sắc ký: 1µL, 0,05mL, 0,1mL, 1,0mL và 2,5mL.

- Bình định mức các loại.

- Các loại pipet thủy tinh, pipet bán tự động với đầu côn.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Khí sạch dùng cho sắc ký khí: Nitơ, hydro và không khí.

- Catechol tinh khiết.

- Methanol, tinh khiết.
- Dimethyl formamide, tinh khiết.

- Dung dịch giải hấp: Pha dung dịch dimethyl formamide nồng độ 0,25µL/mL trong methanol.
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Mở 2 nắp của ống hấp phụ, lắp vào đầu lấy mẫu. 

- Kết nối đầu lấy mẫu với máy lấy mẫu bằng ống mềm. Đặt đầu lấy mẫu thẳng đứng, đầu vào của không khí hướng xuống dưới, độ cao trong vùng thở của người lao động.

- Bật máy, tiến hành lấy mẫu ở tốc độ dòng chính xác 1L/phút sao cho tổng thể tích lấy mẫu 100L.

- Ghi lại các thông tin về vị trí, điều kiện và thời gian lấy mẫu.

- Khi kết thúc lấy mẫu, tắt máy, đậy cả hai đầu của đầu lấy mẫu bằng nắp nhựa, đặt trong thiết bị bảo quản để vận chuyển an toàn.

2.4.2. Điều kiện sắc ký

- Khí bổ trợ: Nitơ, tốc độ dòng 30mL/phút.
- Khí mang: Hydro, tốc độ dòng 1,5mL/phút.
- Không khí: 450mL/phút.

- Khí đưa vào đầu dò: Hydro, tốc độ dòng 60mL/phút.

- Nhiệt độ bơm phun: 220ºC.

- Nhiệt độ đầu dò: 250ºC.

- Nhiệt độ cột: 90ºC trong 1 phút, đặt chương trình tăng 15ºC/phút đến 220ºC.

- Thể tích bơm mẫu: 1µL.

- Thời gian rửa giải: 8,912 phút.

2.4.3. Xây dựng đường chuẩn

- Dung dịch chuẩn gốc được pha bằng cách cân chính xác lượng catechol rồi hòa tan bằng dung dịch giải hấp.
- Chuẩn bị 1 dãy các dung dịch đã biết nồng độ bằng cách thêm dung dịch chuẩn gốc vào những thể tích dung dịch giải hấp khác nhau.
- Bơm dãy dung dịch chuẩn đã chuẩn bị lên máy GC với các thông số kỹ thuật (2.4.2).
- Dựa vào tương quan nồng độ và diện tích pic của dung dịch chất chuẩn, xác định được phương trình hồi quy y = ax + b và hệ số tương quan R.

2.4.4. Phân tích mẫu

- Tháo nắp ở đầu lớn của ống hấp phụ, đưa giấy lọc, vật liệu hấp phụ ở phần trước và phần sau được vào 3 lọ đựng mẫu 4mL riêng biệt. Loại bỏ nút xốp polyurethane.

- Cho 3mL dung dịch giải hấp vào mỗi lọ, đậy chặt nắp.

 - Trộn đều bằng cách lắc hoặc xoay lật các lọ khoảng 30 phút trong các máy lắc, xoay.

- Sử dụng bơm tiêm lấy một lượng nhỏ dung dịch đã trộn vào lọ đựng mẫu 2mL.
- Bơm mẫu vào máy sắc kí để đo.
- Làm tương tự những bước nêu trên đối với các mẫu trắng.

- Xác định hiệu quả giải hấp (DE).

2.5. Tính toán kết quả

- Xác định khối lượng µg của catechol (đã hiệu chỉnh DE) trong giấy lọc (W), phần trước (Wf) và phần sau (Wb) ống hấp phụ đã lấy mẫu, trung bình trong giấy lọc (W), trung bình phần trước (Bf) và trung bình phần sau (Bb) các ống hấp phụ mẫu trắng từ phương trình đồ thị đường chuẩn.

Ghi chú: Nếu Wb > Wf/10: Có sự quá tải ống lấy mẫu và có thể mất mẫu.

· Tính nồng độ C (mg/m3) của catechol trong thể tích không khí đã lấy mẫu V (L) theo công thức:

	C =
	(W+Wf + Wb - B - Bf - Bb)
	(mg/m3)

	
	V
	


Trong đó:
C: Nồng độ catechol trong thể tích không khí đã lấy mẫu (mg/m3). 

W: Khối lượng catechol trong giấy lọc (µg).
Wf: Khối lượng catechol trong phần trước ống mẫu (µg).

Wb: Khối lượng catechol trong phần sau ống mẫu (µg).

B: Khối lượng catechol trong giấy lọc và vòng giữ PTFE mẫu trắng (µg).
Bf: Khối lượng catechol trong phần trước mẫu trắng (µg).

Bb: Khối lượng catechol trong phần sau mẫu trắng (µg).

V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (L).

Phụ lục 40
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CHÌ TETRAETHYL [Pb(C2H5)4]
PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Không khí được máy lấy mẫu đưa qua ống hấp phụ. Chì tetraethyl có trong không khí sẽ bị chất hấp phụ giữ lại trong ống. Sau đó, mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí (GC) theo một chương trình phù hợp. Quá trình rửa giải chất phân tích ra khỏi cột được đưa vào hệ thống ion hóa bằng đèn photon năng lượng cao (FID), tín hiệu được ghi lại và chuyển thành sắc ký đồ. Dựa vào phương trình hồi quy tuyến tính giữa diện tích pic với nồng độ chì tetraethyl trong dung dịch dãy mẫu chuẩn sẽ tính được nồng độ chì tetraethyl có trong mẫu khí phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,1 - 1L/phút.

- Ống hấp phụ: Dài 110mm, đường kính ngoài (OD) 8mm, có chứa hai phần chất hấp phụ XAD-2 được giữ ngăn cách với nhau trong ống bằng bông thủy tinh (Phần trước: 100mg; phần sau: 50mg).

- Máy sắc ký khí, đầu dò PID.

- Cột sắc ký: Bằng thép, độ dài 3m đường kính 3mm, nhồi 5% Carbowax 20M trên nền Chromosorb WHP 80/100.

- Cân phân tích có độ chính xác 0,01mg.

- Lọ đựng mẫu có nắp: 2mL, 4mL.

- Bơm tiêm sắc ký: 10µL, 0,05mL, 0,1mL, 1,0mL và 2,5mL.

- Bình định mức các loại.

- Các loại pipet thủy tinh, pipet bán tự động với đầu côn.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Khí Nitơ sạch dùng cho sắc ký khí.

- Chì tetraethyl tinh khiết.

- Pentan, tinh khiết.
- Dung dịch chuẩn gốc có chứa 2mg/mL Pb: Đưa 31,2mg chì tetraethyl vào bình định mức 10mL, hòa tan và định mức đến vạch bằng pentan.
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Mở bẻ 2 đầu ống hấp phụ, lắp vào đầu lấy mẫu. 

- Kết nối đầu lấy mẫu với máy lấy mẫu bằng ống mềm. Đặt đầu lấy mẫu thẳng đứng, đầu vào của không khí hướng xuống dưới, độ cao trong vùng thở của người lao động.

- Bật máy, tiến hành lấy mẫu ở tốc độ dòng chính xác 1L/phút sao cho tổng thể tích lấy mẫu từ 30 - 200L.

- Ghi lại các thông tin về vị trí, điều kiện và thời gian lấy mẫu.

- Khi kết thúc lấy mẫu, tắt máy, đậy cả hai đầu của đầu lấy mẫu bằng nắp nhựa, đặt trong thiết bị bảo quản để vận chuyển an toàn.

2.4.2. Điều kiện sắc ký

- Khí mang: Nitơ, tốc độ dòng 20mL/phút.
- Nhiệt độ bơm phun: 185ºC.

- Nhiệt độ ống hút: 200ºC

- Nhiệt độ đầu dò: 210ºC.

- Nhiệt độ cột: 75ºC.

- Thể tích bơm mẫu: 5µL.
2.4.3. Xây dựng đường chuẩn

- Dung dịch chuẩn gốc chứa 2mg/mL Pb được pha bằng cách cân chính xác 31,2mg chì tetraethyl vào bình định mức 10mL, hòa tan và định mức đến vạch bằng pentan.
- Chuẩn bị 1 dãy các dung dịch chì tetraethyl đã biết nồng độ bằng cách sử dụng pentan pha loãng dung dịch chuẩn gốc để được các dung dịch có nồng độ khác nhau trong khoảng 0,1 - 30µg/mL.
- Bơm dãy dung dịch chuẩn đã chuẩn bị lên máy GC với các thông số kỹ thuật (2.4.2).
- Dựa vào tương quan nồng độ và diện tích pic của dung dịch chất chuẩn, xác định được phương trình hồi quy y = ax + b và hệ số tương quan R.

2.4.4. Phân tích mẫu

- Tháo nắp của ống hấp phụ, đưa vật liệu hấp phụ ở phần trước và phần sau vào 2 lọ đựng riêng biệt. Loại bỏ bông thủy tinh.

- Cho 1mL dung dịch pentan vào mỗi lọ, đậy chặt nắp.

 - Thỉnh thoảng lắc các lọ khoảng 30 phút.

- Sử dụng bơm tiêm lấy một lượng nhỏ dung dịch đã trộn vào lọ đựng mẫu 2mL.
- Bơm mẫu vào máy sắc kí để đo.
- Làm tương tự những bước nêu trên đối với các mẫu trắng.

- Xác định hiệu quả giải hấp (DE).

2.5. Tính toán kết quả

- Xác định khối lượng µg của chì tetraethyl (đã hiệu chỉnh DE) trong phần trước (Wf) và phần sau (Wb) ống hấp phụ đã lấy mẫu, trung bình trong giấy lọc (W), trung bình phần trước (Bf) và trung bình phần sau (Bb) các ống hấp phụ mẫu trắng từ phương trình đồ thị đường chuẩn.

Ghi chú: Nếu Wb > Wf/10: Có sự quá tải ống lấy mẫu và có thể mất mẫu.

· Tính nồng độ C (mg/m3) của chì tetraethyl trong thể tích không khí đã lấy mẫu V (L) theo công thức:

	C =
	(Wf + Wb -  Bf - Bb)
	(mg/m3)

	
	V
	


Trong đó:
C: Nồng độ chì tetraethyl trong thể tích không khí đã lấy mẫu (mg/m3). 

Wf: Khối lượng chì tetraethyl trong phần trước ống mẫu (µg).

Wb: Khối lượng chì tetraethyl trong phần sau ống mẫu (µg).

Bf: Khối lượng chì tetraethyl trong phần trước mẫu trắng (µg).

Bb: Khối lượng chì tetraethyl trong phần sau mẫu trắng (µg).

V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (L).

Phụ lục 41
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CHÌ VÀ CÁC HỢP CHẤT [Pb] – 

PHƯƠNG PHÁP PHỔ HẤP THỤ NGUYÊN TỬ (AAS)
(Ban hành kèm theo QCVN       :202.../BYT ngày   tháng   năm 202...
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


13. Nguyên lý


Không khí được máy lấy mẫu đưa qua giấy lọc. Chì và các hợp chất có trong không khí sẽ bị giữ lại trên giấy lọc. Sau đó, vô cơ hóa giấy lọc bằng hỗn hợp các acid đặc tới khi được dung dịch trong suốt. Đo dung dịch trên máy quang phổ hấp thụ nguyên tử ở bước sóng 283,3nm. Dựa vào phương trình hồi quy tuyến tính giữa độ hấp thụ với nồng độ chì trong dung dịch dãy mẫu chuẩn sẽ tính toán được nồng độ chì trong mẫu phân tích.
14. Phương pháp

14.1. Loại mẫu: Khí.
14.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 1 - 4L/phút có ống nối mềm.
- Giấy lọc: Loại ester celulose, cỡ lỗ lọc 0,8µm, đường kính 37mm.

- Đầu lấy mẫu (Casset) 37mm để giữ giấy lọc.

- Máy quang phổ hấp thụ nguyên tử: Có đầu đốt không khí – Acetylen và đèn ca-tốt rỗng chì hoặc đèn phóng điện không điện cực.

- Bộ trộn không khí – Acetylen.

- Cốc thủy tinh chịu nhiệt có vạch chia và nắp kính: 50mL, 100mL, 125mL.
-
Bình định mức: 10mL, 100 mL và 1000mL.

-
Các loại pipet, micropipet.

-
Bếp điện, nhiệt độ bề mặt 140°C.

- Chai đựng bằng polyethylen 100mL.
Ghi chú: Trước khi sử dụng, tất cả đồ thuỷ tinh được làm sạch bằng acid nitric đặc rồi tráng kỹ bằng nước cất hoặc nước khử ion.

14.3. Hoá chất, thuốc thử:
- Acid nitric (HNO3) đặc.
- Acid nitric (HNO3) 10% (v/v): Hòa 10mL HNO3 đặc vào 500mL nước cất trong bình định mức 1000mL, dùng nước cất định mức đến vạch mức.

- Acid hydrochloric (HCl) đặc, tinh khiết.
- Hydrogen peroxide (H2O2) 30% (w/w), tinh khiết.
- Dung dịch chuẩn gốc Pb có nồng độ 1000µg/mL. Có thể dùng chuẩn gốc bán sẵn hoặc hoà tan 1g Pb bằng thể tích tối thiểu 1mL HCl (1+1) trong bình định mức rồi thêm HCl 1% (v/v) đến vạch mức. Bảo quản trong bình polyethylen. Dung dịch ổn định tối thiểu 1 năm.
- Không khí, đã được nén và lọc sạch.

- Khí acetylen (C2H2).

- Nước cất hoặc nước khử ion.

14.4. Các bước tiến hành:
14.4.1. Lấy mẫu
- Mở 2 nắp của đầu lấy mẫu. 

- Kết nối đầu lấy mẫu với máy lấy mẫu bằng ống mềm. Hướng đầu vào không khí của đầu lấy mẫu song song mặt sàn, độ cao trong vùng thở của người lao động.
- Lấy mẫu không khí ở tốc độ dòng cố định và chính xác trong khoảng từ 1 - 4L/phút sao cho tổng thể tích lấy mẫu từ 200 - 1500L và tổng lượng bụi trên giấy lọc không được vượt quá 2mg. 
- Ghi lại các thông tin về vị trí, điều kiện và thời gian lấy mẫu.

- Khi kết thúc lấy mẫu, tắt máy, đậy cả hai đầu của đầu lấy mẫu bằng nắp nhựa, đặt trong thiết bị bảo quản để vận chuyển an toàn.
14.4.2. Chuẩn bị mẫu

Lưu ý: Thực hiện tất cả quá trình phân hủy bằng acid trong tủ hút.

- Mở đầu lấy mẫu, chuyển giấy lọc đã lấy mẫu vào cốc thủy tinh chịu nhiệt. Đồng thời làm tương tự đối với những mẫu trắng.
- Thêm đồng thời 3mL HNO3 đặc và 1mL H2O2 30%, đậy cốc bằng nắp kính, đun trên bếp điện ở 140ºC cho đến khi thể tích dung dịch giảm còn 0,5mL.

- Lặp lại 2 lần bước đun trên bếp điện ở 140ºC trên với 2mL HNO3 đặc và 1mL H2O2 30% mỗi lần. Lần cuối đun cho đến khi cạn hết dung dịch trong cốc mới dừng lại.
- Tráng nắp kính và thành cốc bằng HNO3 10% và để yên cho bay hơi hết.
- Để cốc nguội sau đó hòa tan cặn bằng 1mL dung dịch HNO3 đặc.
- Chuyển dung dịch vào bình định mức 10 rồi thêm nước cất đến vạch mức.

- Dãy mẫu chuẩn làm việc: Chuẩn bị 1 dãy bình định mức 100mL, thêm vào các bình lượng dung dịch chuẩn gốc từ 0,25mL đến 20mL rồi định mức đến vạch bằng dung dịch HNO3 10% (Dãy mẫu chuẩn có từ 2,5µg đến 200µg Pb). Dãy chuẩn làm việc được bảo quản trong chai polyethylen và được chuẩn bị hàng tuần.

Chú ý: Nếu nồng độ (M) của những chất sau đây trong mẫu vượt quá từ 10 lần trở lên nồng độ (M) của chì thì thêm 1mL Na2EDTA vào bình mẫu trước khi định mức: CO32-, PO43-, I-, F-, CH3COO-. Nếu nồng độ (M) của Ca2+ or SO42- trong mẫu vượt quá từ 10 lần trở lên nồng độ (M) của chì thì thêm La2+ 1% (v/v) vào cả mẫu và dãy dung dịch chuẩn.
14.4.3. Phân tích

· Cài đặt máy quang phổ: Hóa hơi và nguyên tử hóa mẫu bằng ngọn lửa không khí - acetylen, bước sóng đo 283,3nm. Có thể dùng bước sóng 217,0nm để thay thế. Tại bước sóng 217,0nm cho độ nhạy lớn hơn một chút, nhưng khi có chất gây nhiễu thì tỷ lệ tín hiệu thu được sẽ kém hơn.
· Đo dãy mẫu chuẩn cùng với các mẫu phân tích và mẫu trắng.

· Lập đường chuẩn của độ hấp thụ với nồng độ dung dịch (µg/mL).
Chú ý: Nếu giá trị độ hấp thụ của mẫu phân tích nằm ngoài phạm vi tuyến tính của dãy dung dịch chuẩn thì tiến hành pha loãng dung dịch phân tích bằng HNO3 10% hoặc sử dụng một lượng nhỏ hơn, đo lại và sử dụng hệ số pha loãng tương ứng trong tính toán kết quả.
14.4.4. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng

-  Đo dãy mẫu chuẩn song song với các mẫu phân tích và mẫu trắng.

- Mỗi lượt đo 10 mẫu thử thì đo 1 mẫu chuẩn để kiểm tra sai số của thiết bị.

- Để kiểm tra độ thu hồi bằng cách thêm chuẩn vào ít nhất 1 mẫu trắng trong lô 10 mẫu trắng.
- Thỉnh thoảng sử dụng phương pháp thêm chất vào để kiểm tra nhiễu.
14.5. Tính toán kết quả:
Sử dụng độ hấp thụ đo được, từ phương trình đồ thị đường chuẩn tính nồng độ tương ứng (µg/mL) của chì trong mẫu phân tích (Cs) và trung bình các mẫu trắng (Cb).

Dựa vào thể tích dung dịch (mL) của mẫu phân tích (Vs) và mẫu trắng (Vb), tính nồng độ C (mg/m3) của chì trong thể tích không khí được lấy mẫu V (L) theo công thức:
	C =
	(Cs.Vs – Cb.Vb)
	(mg/m3)

	
	V
	


Trong đó: 
C: Nồng độ của chì trong không khí (mg/m3).

Cs: Nồng độ của chì trong mẫu phân tích (µg/mL).

Cb: Nồng độ của chì trong mẫu trắng (µg/mL).

Vs: Thể tích dung dịch mẫu phân tích (mL).

Vb: Thể tích dung dịch mẫu trắng (mL).

V: Thể tích không khí lấy mẫu (L).

Phụ lục 42. 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CHLORAXETALDEHYT [ClCH2CHO]– 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Chloraxetaldehyt trong không khí được hấp phụ vào tuýp hấp phụ rắn silicagen. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình lò cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FID, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và mẫu chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ chloraxetaldehyt có trong mẫu khí đem phân tích. 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,05 - 0,2L/phút.

- Đầu lấy mẫu: Tuýp hấp phụ rắn silicagen với chiều dài 8 cm, đường kính trong 6mm, đầu hàn kín, có chứa hai phần silicagel (trước: 520 mg; sau: 260 mg) ngăn cách bởi một nút xốp  urethan 2mm. 
- Máy sắc ký khí, detetor FID, cột sắc ký.
- Bình định mức, 25 mL, 1-L và các kích cỡ thuận tiện khác để chuẩn bị chất chuẩn.

- Bình tam giác 50 mL, 250 mL.

- Buret, 10 mL.

- Pipet, thủy tinh, 25 mL và các kích cỡ thuận tiện khác để pha loãng.

- Xy lanh 10-, 50- và 100-µL.
2.3. Hóa chất và thuốc thử:



- Dung dịch chloroacetaldehyde 50%



- Nước cất.



- Dung dịch metanol 50%.


- Dung dịch Hydrazin sulfat 5



- Dung dịch amoni sunfat, bão hòa trong HNO3 1 M.



- Dung dịch Amoni thiocyanat, 0,100 N.



- Dung dịch bạc nitrat, 0,100 N. 



- Dung dịch axit nitric. Thêm 25 mL axit nitric vào 25 mL nước. Đun sôi cho đến khi không màu.



- Nitrobenzen.



- 5% Argon / metan.



-Dung dịch chuẩn. Pha loãng 1 mL dung dịch chloroacetaldehyde 50% với 250 mL nước đề ion hóa.
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Chuẩn máy lấy mẫu.

- Bẻ gẫy hai đầu ống silicagel và cắm vào ống mềm nối với máy lấy mẫu, bật máy. 

- Lưu lượng lấy mẫu 0,05 - 0,2 L/phút. Thể tích không khí lấy từ 3 – 16L.

- Sau khi lấy mẫu, đậy nút ống than hoạt tính bảo quản, đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu.

2.4.2. Chuẩn bị mẫu
- Chuyển nút bông thủy tinh và phần phía trên của ống silicagel vào bình tam giác 50ml và phần dưới ống silicagel vào một bình tam giác 50ml khác.

- Thêm 25ml Metanol vào mỗi bình tam giác. Lắc trong vòng 30 phút, phân tích trong ngày.
2.4.3. Chế độ máy sắc ký

- Dung dịch giải hấp: 25 mL metanol 50%, 30 phút

- Thể tích tiêm: 2 µL - 3 µL 
- Nhiệt độ buồng đốt: 250 ° C

- Nhiệt độ Detector: 300 ° C

- Nhiệt độ cột: 150 ° C

- Khí mang: 5% argon trong mêtan, 50 mL / phút
- Khí chuẩn: chloroacetaldehyde trong Methanol 50%.
- Cột: thủy tinh, 1,8 m x 6 mm OD
2.4.4. Xây dựng đường chuẩn và kiểm soát chất lượng


- Xây dựng đường chuẩn với ít nhất sáu nồng độ từ 0,1 đến 19 µg chloroacetaldehyde:
+ Cho một lượng xác định của chất chuẩn vào bình định mức 25 mL và pha loãng tới vạch bằng Methanol 50%.

+ Phân tích cùng với mẫu thử và mẫu trắng.

+ Xây dựng đường chuẩn.                                                                                                                                                                                                                         


- Xác định hiệu suất giải hấp (DE) ít nhất một lần cho mỗi mẻ mẫu được sử dụng trong đường chuẩn. Cứ 5 mức trong thang thì chuẩn bị 3 mẫu thực và 3 mẫu trắng:

+ Chuyển và tháo bỏ phần chất hấp phụ phía sau của tuýp lấy mẫu trắng.
+ Tiêm một một lượng xác định của chất chuẩn xylanh microliter.
+ Đậy nắp tuýp. Để yên qua đêm.

+ Giải hấp và phân tích cùng với các chuẩn làm việc.

+ Xây dựng đồ thị giải hấp (DE) và lượng chất thu hồi.


- Phân tích 3 mẫu mù và 5 mẫu phân tích để đảm bảo đường chuẩn và độ thu hồi.
2.4.5. Phân tích mẫu

- Bật máy, cài đặt chế độ như mục 2.4.3.


- Tiêm lượng mẫu 2-µL cùng với 3 µL dung môi

- Đo diện tích đỉnh.

Ghi chú: Nếu diện tích pic nằm trên dải tuyến tính của tiêu chuẩn làm việc, thì pha loãng mẫu, phân tích lại và áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán..

2.5. Tính toán kết quả

 
- Xác định khối lượng, µg (đã hiệu chỉnh xác định hiệu quả giải hấp) của chloraxetaldehyt đã tìm được trong phần hấp phụ phía trước tuýp mẫu (Wt) và phía sau tuýp mẫu (Ws)  và trung bình phần hấp phụ mẫu trắng phía trước tuýp (Bt) và phía sau tuýp (Bs).
Ghi chú: Nếu Wb > Wt/10, thông báo rằng có sự quá tải tuýp lấy mẫu và có thể mất mẫu.

Tính nồng độ C, của chloraxetaldehyt trong thể tích không khí đã lấy mẫu, V (L): 

 


                        (Wt + Ws – Bt – Bs) 
 


             C =  -------------------------------  , (mg/m3).  

                                                                    V        

Phụ lục 43. 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CHLOR DIOXIDE [ClO2] VÀ CHLOR [Cl2] - 

PHƯƠNG PHÁP CHUẨN ĐỘ
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Chlor dioxide và chlor trong không khí được hấp thụ bằng dung dịch KI2%. Tíến hành chuẩn độ bằng natri thiosunfat 0,01 N với hồ tinh bột làm chất chỉ thị đến khi mất màu. Thêm 5mL axit sunfuric 1N vào và chuẩn độ bằng Natri thiosunfat 0,01 N đến khi mất màu. Nồng độ của chlor và chlor dioxide sau đó được tính như sau:
Trong dung dịch KI 2%:
Cl2 + 2KI ---> I2 + 2KCl và

ClO2 + KI ---> KClO2 + 1/2I2
Trong dung dịch axit KI 2%:

KClO2 + 2H2SO4 + 4KI ---> KCl + 2K2SO4 + 2I2 + 2H2O
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,2 – 2 L/phút.

- Ống impinger
- Pipet thủy tinh các loại.

- Bình định mức các loại

- Giấy lọc sợi thủy tinh để lọc các hạt bụi.

- Buret 50 mL.

- Micropipet.

- Bình tam giác 125 mL
2.3. Hóa chất và thuốc thử:



- Acid sulfuric 1N: Thêm từ từ 28 mL H2SO4 vào 500 mL nước cất mới đun sôi, khuấy đều và để nguội.Thêm nước cất đến 1 L.


- Dung dịch chỉ thị hồ tinh bột: Cho 5 g tinh bột thêm một ít nước lạnh vào cối và xay thành bột nhão. Đổ vào 1L nước cất sôi, khuấy đều và để lắng qua đêm. Gạn lấy phần nước trong. Bảo quản bằng 4 g ZnCl2.



- Natri thiosulfat 0,1N: Hòa tan 25 g Na2S2O3.5H2O trong 1L nước cất mới đun sôi và chuẩn độ bằng kali dicromat sau ít nhất 2 tuần bảo quản.


- Kali dicromat 0,1N: Hòa tan 4,904 g K2Cr2O7 khan bằng nước cất và pha loãng đến 1L. Bảo quản trong chai thủy tinh đậy kín.


- Dung dịch chuẩn độ natri thiosulfat 0,01N: Pha loãng dung dịch natri thiosunfat 0,1 N với nước cất và thêm 4 g natri borat và 10 mg thủy ngân iốt mỗi lít dung dịch để cải thiện độ ổn định của dung dịch.


- Kali Iodide 2%: Thêm 20 g tinh thể KI vào 500 mL nước khử ion mới đun sôi và pha loãng đến 1l bằng nước cất. 

- Kali dicromat 0,01N: Pha loãng 10 mL kali dicromat 0,1 N với  nước cất để tạo 1 L dung dịch.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Chuẩn máy lấy mẫu.

- Lưu lượng lấy mẫu 0,1-1 L/phút. Giấy lọc thủy tinh được dử dụng để ngăn các hạt bụi nhỏ. Khối lượng bụi thu được tính bằng đơn vị microgam sẽ được chia cho thể tích không khí (L).

- Thể tích khí cần lấy 100 L.

- Dung dịch hấp thụ  KI2%.

- Lượng không khí lấy đủ làm đổi màu KI 2%  thành màu vàng hoặc đỏ.

- Lấy mẫu xong cần bảo quản lạnh tránh ánh sáng. 
2.4.2. Chuẩn bị mẫu


- Cho 1 – 15 mL mẫu vào bình tam giác 125 mL. Thêm nước đề ion để tổng thể tích là 30 mL. Lượng mẫu cho vào phụ thuộc vào cường độ màu của dung dịch hấp thụ.

2.4.3. Phân tích

- Chuẩn độ natri thiosunfat 0,01N bằng kali dicromat 0,01 N theo quy trình sau: Thêm 10 mL kali dicromat 0,01 N, 1 mL axit sulfuric đậm đặc, và 1 g tinh thể kali iotua vào 50 mL nước đề ion. Để hỗn hợp trong bóng tối 6 phút trước khi chuẩn độ bằng dung dịch natri thiosunfat 0,01 N.

- Na2S2O3 định mức = 1/ mL Na2S2O3 tiêu thụ

- Ghi lại thể tích ban đầu của natri thiosunfat 0,01 N và chuẩn độ mẫu cho đến khi màu vàng gần như biến mất.

- Thêm 0,5 mL chất chỉ thị hồ tinh bột. Màu xanh lam sẽ xuất hiện.

- Chuẩn độ bằng natri thiosunfat 0,01 N cho đến khi màu xanh lam biến mất. Ghi lại thể tích thiosunfat..

- Thêm 5 mL axit sulfuric 1 N. Màu xanh lam sẽ trở lại và dung dịch trở nên sẫm.

- Chuẩn độ bằng natri thiosunfat 0,01 N cho đến khi màu xanh lam biến mất. Ghi lại thể tích thiosunfat.
2.5. Tính toán kết quả

- Hàm lượng ClO2 được tính theo công thức:

                            5 x (tổng đương lượng axit – đương lượng trung hòa)
 Đương lượng ClO2 =  ----------------------------------------------------------------------- 

                                                                             4    
                                (Đương lượng ClO2)( 1Mol x 67,5 gam x 102 mg)
 Hàm lượng ClO2 (mg) =  -------------------------------------------------------------------- ,
                                                   5 Đương lượng x mole x gam

- Hàm lượng Cl2 được tính theo công thức:
Đương lượng  Cl2 = tổng đương lượng axit – đương lượng ClO2
                                (Đương lượng Cl2)( 1Mol x 70,9 gam x 102 mg)
 Hàm lượng Cl2 (mg) =  -------------------------------------------------------------------- ,
                                                   2 Đương lượng x mole x gam

Phụ lục 44. 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CHLORAXETOPHENON– 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Chloraxetophenon trong không khí được hấp phụ vào tuýp hấp phụ than hoạt tính. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình lò cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FID, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và mẫu chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ Chloraxetophenon có trong mẫu khí đem phân tích. 

2. Phương pháp

1.1. Loại mẫu: Khí.

1.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,05 - 0,2L/phút.
- Đầu lấy mẫu: Ống than hoạt tính với chiều dài 13 cm, đường kính ngoài (OD) 6mm, đường kính trong (ID) 4mm, đầu hàn kín.
- Máy sắc ký khí  với detetor ion hóa ngọn lửa, cột sắc ký.
- Bình định mức, 25 mL, 1L và các kích cỡ thuận tiện khác để chuẩn bị chất chuẩn.

- Bình tam giác 50 mL, 250 mL.

- Buret, 10 mL.

- Pipet, thủy tinh, 25 mL và các kích cỡ thuận tiện khác để pha loãng.

- Xy lanh 10-, 50- và 100-µL.
1.3. Hóa chất và thuốc thử:
Tất cả hóa chất sử dụng phải là hóa chất tinh khiết phân tích



- α-Chloraxetophenon


- Hexane.



- Dung dịch chuẩn Chloraxetophenon: Cân 354 mg α-Chloraxetophenon  với 100 mL Hexane.


- Dung dịch Hydrazin sulfat 5



- Khí Ni tơ, Hydro tinh khiết

1.4. Các bước tiến hành

1.4.1. Lấy mẫu 

- Chuẩn máy lấy mẫu.

- Bẻ gẫy hai đầu ống than và cắm vào ống mềm nối với máy lấy mẫu, bật máy. 

- Lưu lượng lấy mẫu 0,01 - 0,2L/phút. Thể tích không khí lấy: 12 L.

- Sau khi lấy mẫu, đậy nút ống than hoạt tính bảo quản, đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu.

1.4.2. Chuẩn bị mẫu
- Bỏ nút ở 2 đầu ống than và làm sạch thân ống.


- Giải hấp nhiệt mẫu.

1.4.3. Chế độ máy sắc ký

- Chỉnh dòng khí mang Ni tơ với tốc độ 40 mL/phút qua ống than hoạt tính.


-  Chỉnh dòng khí mang Ni tơ với tốc độ 30 mL/phút tại đầu vào máy sắc ký.


- Chỉnh dòng khí Hydro với tốc độ 50 mL/phút và không khí với tốc độ 500 mL/phút qua Detector.

1.4.4. Tính toán hiệu suất giải hấp


                             

    Lượng chất thu hồi (µg)

- Hiệu suất giải hấp (D.E)=-------------------------------

                                        
   Lượng chất thêm vào (µg)

1.4.5. Dựng đường chuẩn


- Dựng đường chuẩn từ tối thiểu 5 mẫu chuẩn làm việc trong giải từ 0,4-10 microgram từ dung dịch chuẩn α-Chloraxetophenon.
1.4.6. Phân tích mẫu

- Bật máy, cài đặt chế độ như mục 2.4.3.

- Đo diện tích đỉnh mẫu.

1.5. Tính toán kết quả

 - Ghi lại khối lượng mẫu đơn vị µg tương ứng với mỗi đỉnh mẫu từ đường chuẩn.

- Chuẩn lại mẫu tiến hành với từng phần than hoạt tính trên và dưới của ống hấp thụ:

Lượng mẫu trên (µg)= lượng mẫu trên (µg) –lượng mẫu trắng (µg)

Lượng mẫu dưới (µg)= lượng mẫu dưới (µg) – khối lượng mẫu trắng (µg)

- Lượng mẫu tổng (µg) = Lượng mẫu trên (µg) + Lượng mẫu dưới (µg)

                                                        Lượng mẫu tổng (µg)
Hàm lượng Chloraxetophenol (µg)= -------------------------

                                                         Hiệu suất giải hấp

Phụ lục 45. 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CHLORBENZEN– 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Chlorbenzen trong không khí được hấp phụ vào chất hấp phụ rắn trong ống thủy tinh, dài 7cm, đường kính ngoài 6mm, ID 4mm, chứa hai phần than gáo dừa hoạt tính (600°C) 20/40mesh (trước = 100 mg; sau = 50 mg). Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình nhiệt độ lò, cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FID, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được hàm lượng dichlor ethan có trong mẫu khí đem phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Bộ lấy mẫu: ống thủy tinh, dài 7cm, đường kính ngoài 6mm, ID 4mm, 2 đầu hàn kín bằng ngọn lửa với mũ nắp chất dẻo, chứa hai phần than gáo dừa hoạt tính (600°C) 20/40mesh (trước = 100mg; sau = 50mg) riêng rẽ cách nhau bởi một nút xốp urethan 2mm. Một nút bông thủy tinh silylated đặt ở trước phần trước và một nút bọt urethan 3mm đặt ở phía sau phần sau. Áp suất giảm trên ống ở mức 1L/m trong luồng không khí phải nhỏ hơn 3,4kPa. Ống có bán sẵn trên thị trường (ví dụ: SKC # 226-01, Lô # 2000 hoặc tương đương). 

- Máy lấy mẫu cá nhân, 0,01 đến 0,2L/phút, với ống dẫn khí mềm.

- Máy sắc ký khí, FID, máy tính, và cột.
- Lọ, thủy tinh, 2mL, nắp ép mép có lót đệm màng ngăn PTFE. 

- Bình định mức, 10mL. 

- Syringe, 10μL đến 1mL, có thể đọc đến 0,1μL.
- Pipet, 1 mL, với quả bóp pipet. 

2.3. Hóa chất và thuốc thử:
- Carbon disulfide, chất lượng sắc ký*. 

- Chất phân tích, chất lượng cấp thuốc thử. 

- Nitơ hoặc heli, tinh khiết. 

- Hydro, điều chế sẵn. 

- Không khí, được lọc.
CHÚ Ý ĐẶC BIỆT: Carbon disulfide là chất độc và có nguy cơ cháy nổ nghiêm trọng (điểm chớp cháy = - 30°C). Chỉ làm việc với nó trong một tủ hốt. Một số chất phân tích nghi ngờ là chất gây ung thư. Mặc quần áo bảo hộ thích hợp và làm việc với các hợp chất này trong tủ hốt thông khí tốt. 
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Hiệu chỉnh bơm máy lấy mẫu cá nhân với một dụng cụ lấy mẫu đại diện. 

- Bẻ ngay các đầu của ống lấy mẫu trước khi lấy mẫu. Gắn ống lấy mẫu vào máy lấy mẫu cá nhân với ống mềm. 

- Lấy mẫu ở lưu lượng đã biết chính xác từ 0,01 đến 0,2 L/phút, thể tích không khí lấy 1,5 – 40 L.

- Đậy nắp 2 đầu ống lấy mẫu. Đóng gói an toàn để vận chuyển. 

- Song song làm 2 - 10 mẫu trắng. 
2.4.2. Chuẩn bị mẫu
- Đặt phần chất hấp thụ phía trước và phía sau của ống lấy mẫu vào các lọ riêng biệt. Nút bông thủy tinh nên cho vào lọ có chứa phần chất hấp thụ phía trước. Bỏ bông thủy tinh và nút bọt. 

- Thêm 1,0mL CS2 vào mỗi lọ. Đậy nắp từng lọ. 

- Để yên trong 30 phút, thỉnh thoảng có khuấy động.  
2.4.3. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng 

- Hiệu chuẩn hàng ngày với ít nhất 6 chuẩn làm việc trong phạm vi thích hợp từ 0,6 – 1,11 µg. 

a. Thêm các lượng đã biết của chất phân tích hoặc dung dịch chuẩn gốc đã biết vào CS2 trong các bình định mức 10mL và pha loãng đến vạch. 

b. Phân tích với mẫu thử và mẫu trắng (như các bước trong phần Phân tích mẫu). 

c. Lập đồ thị hiệu chuẩn (diện tích pic đối với g chất phân tích) 

- Xác định hiệu suất giải hấp (DE) ít nhất một lần cho mỗi lô than dùng để lấy mẫu trong phạm vi quan tâm. Chuẩn bị ba ống ở mỗi nồng độ trong số năm nồng độ cộng với ba mẫu trắng phương tiện . 

a. Tháo và loại bỏ phần chất hấp thụ phía sau của một ống lấy mẫu trắng. 

b. Tiêm một lượng đã biết (2 đến 20μL) của chất phân tích tinh khiết hoặc dung dịch chuẩn gốc, trực tiếp lên phần hấp phụ phía trước với một syringe microlít. 

c. Đậy nắp ống. Để yên qua đêm. 

d. Giải hấp (như các bước phần Chuẩn bị mẫu) và phân tích cùng với các chuẩn làm việc (như các bước trong phần Phân tích mẫu). 

e. Lập đồ thị của hiệu suất giải hấp DE so với μg chất phân tích được thu hồi. 

- Phân tích ba đỉnh mù kiểm soát chất lượng và ba đỉnh phân tích để đảm bảo rằng đồ thị hiệu chuẩn và đồ thị DE nằm trong tầm kiểm soát.

2.4.4. Điều kiện sắc ký
- Detector FID.
- Nhiệt độ buồng tiêm mẫu: 200oC.

- Nhiệt độ detector: 250oC. 
- Chương trình nhiệt độ lò cột: 35°C (3 phút) đến 150°C (8°C/phút)
- Thể tích tiêm mẫu: 1µL.

- Tốc độ khí mang He: 2,6mL/min.

- Cột mao quản, silica nung chảy, 30m x 0,32mm ID; bề dày film 1,80μm diphenyl/dimetyl polysiloxan, Rtx® -502.2 hoặc tương đương. 
- Hiệu chuẩn: dung dịch chuẩn chất phân tích trong CS2. 

- Giải hấp: 1mL CS2, để yên 30 phút.
2.4.5. Phân tích mẫu 

- Đặt máy sắc ký khí theo khuyến nghị của nhà sản xuất và các điều kiện nêu trên. Tiêm mẫu bằng tay sử dụng kỹ thuật đẩy dung môi hoặc bằng bộ tiêm mẫu tự động.

 LƯU Ý: Nếu diện tích pic nằm vượt trên phạm vi tuyến tính của chuẩn làm việc, pha loãng bằng CS2, phân tích lại và áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán. 

- Đo diện tích pic. 
2.5. Tính toán kết quả
Xác định khối lượng tính bằng µg (đã hiệu chỉnh hiệu suất giải hấp DE) của chất phân tích được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước của ống lấy mẫu (Wt) và phần hấp phụ phía sau của ống lấy mẫu (Ws), và trong trung bình mẫu trắng phương tiện phần hấp phụ phía trước (Bt) và phần hấp phụ phía sau (Bs). 
LƯU Ý: Nếu Ws > Wt/10, báo cáo sự xuyên thủng (quá tải) và khả năng mất mẫu.

Nồng độ Chlorbenzen trong thể tích không khí đã lấy mẫu (C), biểu thị bằng miligam trên mét khối (mg/m3), được tính theo công thức:

 


                        (Wt + Ws – Bt – Bs)
 


         C =  ---------------------------------  (mg/m3)  

                                                         V                                                                                                                                                                           
Trong đó:

Wt: Là Chlorbenzen trong mẫu thử được tìm trong phần hấp phụ phía trước của ống lấy mẫu (µg)
Ws: Là Chlorbenzen trong mẫu thử được tìm trong phần hấp phụ phía sau của ống lấy mẫu (µg)

Bt: Là lượng Chlorbenzen trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước của ống lấy mẫu trắng phương tiện (µg)

Bs: Là lượng Chlorbenzen trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía sau của ống lấy mẫu trắng phương tiện (µg)

V: Là thể tích không khí đã lấy mẫu, tính bằng lit (L)

Chú ý: µg/L = mg/m3.

Phụ lục 46. 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CHLORPREN– 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Chlorpren trong không khí được hấp phụ vào tuýp hấp phụ rắn silicagen. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình lò cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FID, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và mẫu chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ Chlorpren có trong mẫu khí đem phân tích. 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,01 - 0,1 L/phút.

- Đầu lấy mẫu: Ống than hoạt tính có đường kính ngoài 6mm, đường kính trong 4mm, đầu hàn kín, có chứa hai phần của than vỏ dừa đã hoạt hoá (trước: 100mg; sau: 50mg) ngăn cách bởi một nút xốp  urethan 2mm. Một nút len thuỷ tinh silylated ở phần đầu trước và nút xốp urethan 3mm  ở phần đầu sau..

- Máy sắc ký khí, detetor FID, cột sắc ký.
- Bình định mức các kích cỡ thuận tiện khác để chuẩn bị chất chuẩn.

- Bình tam giác 50 mL, 250 mL.

- Pipet các kích cỡ thuận tiện khác để pha loãng.

- Xy lanh 0,1-10 µL các loại.

- Lọ thủy tinh 2 mL có nắp đậy.
2.3. Hóa chất và thuốc thử

Các hóa chất và thuốc thử phải đảm bảo độ tinh khiết phân tích:



- Dung dịch CS2


- Chlorpren chưng cất từ dung dịch Xylen



- n-Pentan



- Dung dịch chuẩn Chlorpren 47,9 g/mL: Cho 0,5 mL Chlorpren ở trên vào bình định mức 10 mL, thêm dung dịch n-pentan đến vạch


- n-Hexane.



- Khí Hydrogen



- Khí Nitrogen
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Chuẩn máy lấy mẫu.

- Bẻ gẫy hai đầu ống silicagel và cắm vào ống mềm nối với máy lấy mẫu, bật máy. 

- Lưu lượng lấy mẫu 0,01 - 0,1 L/phút. Thể tích không khí lấy từ 

1,5 – 8L.

- Sau khi lấy mẫu, đậy nút ống than hoạt tính bảo quản, đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu.

2.4.2. Chuẩn bị mẫu
- Chuyển phần trên và dưới than hoạt tính đã hấp thụ vào 2 lọ thủy tinh 2 mL riêng biệt.

- Thêm 1,0 mL CS2 vào mỗi ống thủy tinh, đậy nắp các lọ.

- Để dung dịch trong 30 phút.
2.4.3. Xây dựng đường chuẩn và kiểm soát chất lượng


- Xây dựng đường chuẩn với ít nhất sáu nồng độ từ 0,03 đến 0,5 mg Chlorpren:

+ Cho một lượng xác định của chất chuẩn  với CS2 trong bình định mức 10 mL và pha loãng tới vạch.

+ Phân tích cùng với mẫu thử và mẫu trắng.

+ Xây dựng đường chuẩn.                                                                                                                                                                                                                         


- Xác định hiệu suất giải hấp (DE) ít nhất một lần cho mỗi mẻ mẫu được sử dụng trong đường chuẩn. Cứ 5 mức trong thang thì chuẩn bị 3 mẫu thực và 3 mẫu trắng:

+ Chuyển và tháo bỏ phần chất hấp phụ phía sau của tuýp lấy mẫu trắng.
+ Tiêm một một lượng xác định của chất chuẩn bằng xylanh microliter.
+ Đậy nắp tuýp. Để yên qua đêm.

+ Giải hấp và phân tích cùng với các chuẩn làm việc.

+ Xây dựng đồ thị giải hấp (DE) và lượng chất thu hồi.

- Phân tích 3 mẫu mù và 3 mẫu phân tích để đảm bảo đường chuẩn và độ thu hồi.
2.4.4. Chế độ máy sắc ký

- Dung dịch giải hấp: 1mL CS2, trong 30 phút.
- Thể tích tiêm: 1-2 µL.
- Nhiệt độ buồng đốt: 250 ° C

- Nhiệt độ Detector: 280 ° C

- Nhiệt độ cột: 35oC, 2 phút; 15-300oC, 5 phút
- Khí mang: N2 hoặc He, 1-3 mL/phút
- Khí chuẩn: Chlorpren chưng cất từ dung dịch Xylen, hexan chuẩn
- Cột: mao quản DB-1

2.4.5. Phân tích mẫu

- Bật máy, cài đặt chế độ như mục 2.4.4.


- Tiêm mẫu

- Đo diện tích đỉnh.

Ghi chú: Nếu diện tích pic nằm trên dải tuyến tính của tiêu chuẩn làm việc, thì pha loãng mẫu, phân tích lại và áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán..

2.5. Tính toán kết quả

 
- Xác định khối lượng, mg (đã hiệu chỉnh xác định hiệu quả giải hấp) của Chlorpren đã tìm được trong phần hấp phụ phía trước tuýp mẫu (Wt) và phía sau tuýp mẫu (Ws)  và trung bình phần hấp phụ mẫu trắng phía trước tuýp (Bt) và phía sau tuýp (Bs).
Ghi chú: Nếu Wb > Wt/10, thông báo rằng có sự quá tải tuýp lấy mẫu và có thể mất mẫu.

Tính nồng độ C, của Chlorpren trong thể tích không khí đã lấy mẫu, 

V (L): 

 


                    (Wt + Ws – Bt – Bs) x 103
 


             C =  -------------------------------  , (mg/m3).  

               V

Phụ lục 47. 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CRESOL– 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Cresol trong không khí được hấp phụ vào tuýp hấp phụ rắn silicagen. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình lò cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FID, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và mẫu chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ Cresol có trong mẫu khí đem phân tích. 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,01 - 0,1 L/phút.

- Đầu lấy mẫu: Ống than hoạt tính với đường kính ngoài 6mm, đường kính trong 4mm, đầu hàn kín, có chứa hai phần của than vỏ dừa đã hoạt hoá (trước: 100mg; sau: 50mg) ngăn cách bởi một lớp bông thủy tinh. 
- Máy sắc ký khí, detetor FID, cột sắc ký.
- Bình định mức các kích cỡ thuận tiện khác để chuẩn bị chất chuẩn.

- Bình tam giác 50 mL, 250 mL.

- Pipet các kích cỡ thuận tiện khác để pha loãng.

- Xy lanh 0,1-10 mL các loại.

- Lọ thủy tinh 2 mL có nắp đậy.

- Bể siêu âm.
2.3. Hóa chất và thuốc thử

Các hóa chất và thuốc thử phải đảm bảo độ tinh khiết phân tích:



- Methanol


- n-Hexan


- Cresol: Hòa tan 2g o-cresol, 3 g p-cresol trong 4 g (4,13 mL) m-cresol.



- Dung dịch chuẩn Cresol 10,4 mg/mL: Pha 104 mg Cresol với 10 mL n-hexan.


- Khí Hydrogen



- Khí Nitrogen
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Chuẩn máy lấy mẫu.

- Bẻ gẫy hai đầu ống silicagel và cắm vào ống mềm nối với máy lấy mẫu, bật máy. 

- Lưu lượng lấy mẫu 0,01 - 0,1 L/phút. Thể tích không khí lấy từ 5–24 L.

- Sau khi lấy mẫu, đậy nút ống than hoạt tính bảo quản, đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu.

2.4.2. Chuẩn bị mẫu
- Chuyển phần trên (cùng với bông thủy tinh) và  phần dưới than hoạt tính đã hấp thụ vào 2 lọ thủy tinh 2 mL riêng biệt.

- Thêm 2,0 mL methanol vào mỗi ống thủy tinh, đậy nắp các lọ.

- Đưa vào bể siêu âm 30 phút.
2.4.3. Xây dựng đường chuẩn và kiểm soát chất lượng


- Xây dựng đường chuẩn với ít nhất sáu nồng độ từ 1 đến 800 µg Cresol:

+ Cho một lượng xác định của chất chuẩn với methanol trong bình định mức 10 mL và pha loãng tới vạch.

+ Phân tích cùng với mẫu thử và mẫu trắng.

+ Xây dựng đường chuẩn.                                                                                                                                                                                                                         


- Xác định hiệu suất giải hấp (DE) ít nhất một lần cho mỗi mẻ mẫu được sử dụng trong đường chuẩn. Cứ 5 mức trong thang thì chuẩn bị 3 mẫu thực và 3 mẫu trắng:

+ Chuyển và tháo bỏ phần chất hấp phụ phía sau của tuýp lấy mẫu trắng.
+ Tiêm  một lượng xác định của chất chuẩn bằng xylanh microliter.

+ Đậy nắp tuýp. Để yên qua đêm.

+ Giải hấp và phân tích cùng với các chuẩn làm việc.

+ Xây dựng đồ thị giải hấp (DE) và lượng chất thu hồi.

- Phân tích 3 mẫu mù và 3 mẫu phân tích để đảm bảo đường chuẩn và độ thu hồi.
2.4.4. Chế độ máy sắc ký

- Dung dịch giải hấp: 2mL methanol, socinate.
- Thể tích tiêm: 1 µL.
- Nhiệt độ buồng đốt: 250 ° C

- Nhiệt độ Detector: 300 ° C

- Nhiệt độ cột: 160 – 225 oC (3 oC/phút)
- Khí mang: He, 1 mL/phút
- Khí chuẩn: Cresol chuẩn pha trong methanol
- Cột: Mao quản silica

2.4.5. Phân tích mẫu

- Bật máy, cài đặt chế độ như mục 2.4.4.


- Tiêm  1 mL mẫu.

- Đo diện tích đỉnh.

Ghi chú: Nếu diện tích pic nằm trên dải tuyến tính của tiêu chuẩn làm việc, thì pha loãng mẫu, phân tích lại và áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán..

2.5. Tính toán kết quả

 
- Xác định khối lượng, µg (đã hiệu chỉnh xác định hiệu quả giải hấp) của Cresol đã tìm được trong phần hấp phụ phía trước tuýp mẫu (Wt) và phía sau tuýp mẫu (Ws)  và trung bình phần hấp phụ mẫu trắng phía trước tuýp (Bt) và phía sau tuýp (Bs).
Ghi chú: Nếu Wb > Wt/10, thông báo rằng có sự quá tải tuýp lấy mẫu và có thể mất mẫu.

Tính nồng độ C, của Cresol trong thể tích không khí đã lấy mẫu, V (L): 

 


                        (Wt + Ws – Bt – Bs) 
 


             C =  -------------------------------  , (mg/m3).  

                V 

Phụ lục 48. 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CROTONALDEHYT– 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ LỎNG HIỆU NĂNG CAO (HPLC)
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

- Sắc ký lỏng hiệu năng cao (tiếng Anh: High-performance liquid chromatography; viết tắt: HPLC; còn được gọi là Sắc ký lỏng áp suất cao) là một kỹ thuật trong hóa phân tích dùng để tách, nhận biết, định lượng từng thành phần trong hỗn hợp. Kỹ thuật này dựa trên hệ thống bơm để đẩy dung môi lỏng dưới áp suất cao, trong dung môi có chứa hỗn hợp mẫu, qua một cột sắc ký. Cột sắc ký được đổ bằng vật liệu hấp phụ rắn. Mỗi thành phần trong mẫu tương tác tương đối khác nhau với vật liệu hấp phụ, nên tốc độ dòng của mỗi thành phần khác nhau là khác nhau, dẫn tới sự phân tách các thành phần khì mà chúng chảy ra khỏi cột.

- Sắc ký có thể được mô tả là một quá trình dịch chuyển khối lượng liên quan tới hấp phụ. HPLC dựa trên hệ thống bơm để đẩy chất lỏng đã bị nén và hỗn hợp mẫu qua một cột đổ bằng một chất hấp phụ, dẫn tới sự phân tách của các thành phần trong mẫu. Thành phần hoạt động của cột, chất hấp phụ, tiêu biểu là một vật liệu cấu trúc hạt làm từ những hạt rắn như silica hay polymers, có kích thước trong khoảng 2-50 micro mét. Những thành phần của hỗn hợp mẫu được tách ra khỏi nhau bởi mức độ tương tác khác nhau với các hạt hấp phụ. Chất lỏng bị nén là hỗn hợp dung môi ví dụ nước, acetonitrile hay methanol và được gọi là "pha động". Thành phần và nhiệt độ của pha động đóng vai trò chính trong quá trình phân tách bằng cách tác động lên nhưng tương tác xảy ra giữa những thành phần trong mẫu và chất hấp phụ ở cột. Đây là những tương tác vật lý trong tự nhiên, như hydrophobic, lưỡng cực-lưỡng cực và ion, thông thường nhất là sự kết hợp của các tương tác.

- HPLC được phân biệt với sắc ký lỏng truyền thống áp suất thấp bởi vì áp suất hoạt động của nó cao hơn nhiều (50-350 bar), trong khi sắc ký lỏng thông thường chỉ dựa trên lực hút trái đất để pha động đi qua cột. Do chỉ có một lượng nhỏ mẫu được tách bằng phân tích HPLC, cột có kích thước 2.1-4.6 mm cho đường kính và 30–250 mm cho chiều dài. Cột HPLC cũng đổ với kích thước hạt hấp phụ nhỏ hơn (trung bình kích thước hạt 2-50 micro mét). Điều này mang lại HPLC hiệu quả phân giải cao (khả năng tách biệt từng chất) khi mà tách hỗn hợp, làm cho nó trở thành phương pháp sắc ký phổ biến.
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,1 - 0,2L/phút.

- Casset
- Máy sắc ký lỏng hiệu năng cao (HPLC), cột sắc ký.
- Bình định mức, các kích cỡ thuận tiện khác để chuẩn bị chất chuẩn.

- Bình tam giác 50 mL, 250 mL.

- Pipet các kích cỡ thuận tiện khác để pha loãng.

- Xy lanh 10-, 50- và 100-µL.
- Lọ thủy tinh 4 mL có nắp.

- Máy khuấy trộn mẫu.
2.3. Hóa chất và thuốc thử:



- Giấy lọc sợi thủy tinh.



- Acetonitrile tinh khiết HPLC.



- Nước cất tinh khiết HPLC.



- H3PO4 tinh khiết.



- Crotonaldehyde



- 2,4-Dinitrophenylhydrazine (DNPH)



- Dung dịch phân tích chuẩn: Pha 0,33g DPNH kết tinh và 0,9 mL H3PO4 thêm acetonitrile để được 250 mL.



- Chuẩn bị dung dịch chuẩn:



+ Dùng trong 24h.



+ Dung dịch crotonaldehyde 3,35 mg/ml chuẩn được pha bằng 169,2 mg crotonaldehyde 99% với 50 mL acetonitride. 



+ Cho 3,0 mL dung dịch phân tích chuẩn (Pha 0,33g DPNH kết tinh và 0,9 mL H3PO4 thêm acetonitrile để được 250 mL) vào lọ thủy tinh 4 mL rồi đậy nắp.



+ Chuẩn bị các chất chuẩn phân tích bằng cách tiêm các thể tích thích hợp của chất chuẩn gốc crotonaldehyde vào các lọ 4 mL đậy kín. Một chất chuẩn chứa 33,5 µg crotonaldehyde được chuẩn bị bằng cách tiêm 10 µL dung dịch crotonaldehyde 3,35 mg / mL vào lọ chứa 3.0 mL dung dịch chuẩn bị phân tích.


+ Chuẩn bị đủ số lượng chất chuẩn để dựng đường chuẩn. 
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Chuẩn máy lấy mẫu.

- Mẫu được lấy bằng casset có chứa 2 giấy lọc thủy tinh và mở phần casset ở đầu hút không khí. 2 giấy lọc thủy tinh được ngăn cách và giữ lại ở trung tâm casset. Mỗi giấy lọc được tẩm DNPH và H3PO4.
- Lưu lượng lấy mẫu 0,1 L/phút. Thể tích không khí lấy  6L.

- Sau khi lấy mẫu, đậy nút đậy nút caset, quấn băng dính xung quanh  bảo quản trong tối rồi đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu.

2.4.2. Chuẩn bị mẫu
- Mở casset lấy phần giấy lọc phía trên cho vào bình thủy tinh 4 mL và làm tương tự với giấy lọc phía dưới. Không vò, gấp giấy lọc.

- Thêm 3 mL acetonitrile vào mỗi lọ.

- Đậy nắp các lọ. Cho vào máy lắc khuấy mẫu trong 1h với tốc độ 60 vòng 1 phút.
2.4.3. Chế độ máy sắc ký

- Cột: J.T. Baker Bakerbond CN, 25 cm × 4,6-mm 

- Pha động: 40% acetonitril trong nước chứa 0,1% H3PO4
- Tốc độ dòng: 1 mL / phút

- Thể tích tiêm: 15 µL

- UV detector: 365 nm

- Thời gian lưu: 6,5 và 9,2 phút

2.4.4. Phân tích mẫu

- Bật máy, cài đặt chế độ như mục 2.4.3.


- Chạy máy

- Đo diện tích đỉnh.

2.5. Tính toán kết quả

2.5.1. Nồng độ µg crotonaldehyde của các mẫu được xác định từ đường chuẩn. Nếu crotonaldehyde được xác định ở giấy lọc phía sau, thì nồng độ crotonaldehyde sẽ là tổng của crotonaldehyde trong giấy lọc trước và sau.


- Việc hiệu chỉnh mẫu trắng nên được thực hiện trước khi cộng kết quả của giấy lọc trước và sau
2.5.2. Nồng độ trong không khí crotonaldehyde có thể được biểu thị bằng công thức sau:

                       

 
        A 
 


             C =  -------------------------------  , (mg/m3).  

                                                                    B x E        

trong đó A : µg / mẫu phần 2.51.

B : Thể tích không khí được lấy mẫu (L)

E Hiệu suất giải hấp
Phụ lục 49. 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH CUMEN– 

PHƯƠNG PHÁP
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Cumen trong không khí được hấp phụ vào trong ống than hoạt tính. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình lò cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FID, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích không khí đã lấy mẫu, tính được nồng độ cumen. 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.
2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Bộ lấy mẫu: ống thuỷ tinh, dài 7cm, đường kính ngoài OD 6mm, đường kính trong ID 4mm, đầu hàn kín bằng ngọn lửa, có chứa hai
phần của than vỏ dừa đã hoạt hoá (trước: 100mg; sau: 50mg)
ngăn cách bởi một nút  xốp urethan 2mm. Một nút len thuỷ tinh silylated ở trước phần đầu trước và nút  xốp urethan 3mm theo đó ở phần đầu sau. Có thể sử dụng ống bán sẵn.

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,01 - 2L/phút.

- Bình định mức: Dung tích 10mL, 100mL.

- Pipet: Dung tích 1mL, 5mL, 10mL.

- Micro xylanh, dung tích 10µL và 25µL.

- Ống đong: Dung tích 1L.

- Lọ 2mL có nắp đậy.
- Máy sắc ký khí, detector FID, cột sắc ký.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Carbon disulfide (CS2), tinh khiết phân tích.
- Khí nitơ, tinh khiết.

- Khí hydro, tinh khiết.

- Khí heli, tinh khiết.

2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Chuẩn máy lấy mẫu.

- Bẻ các đầu của ống lấy mẫu ngay trước khi lấy mẫu. Gắn ống lấy mẫu vào bơm lấy mẫu bằng ống mềm.

- Lấy mẫu ở lưu lượng 0,01 - 0,2L/phút, tổng thể tích lấy mẫu 1 – 30L. 

- Đậy nắp của ống lấy mẫu với các nút chất dẻo (không dùng nút cao su) và đóng gói bảo quản mẫu.

2.4.2. Điều kiện sắc ký

-Giải hấp: 1mL CS2
- Thể tích tiêm: 1 µL.
- Nhiệt độ buồng đốt: 250 ° C

- Nhiệt độ Detector: 300 ° C

- Nhiệt độ cột: 40 - 230 oC (10 oC/phút)
- Khí mang: He, 12,6 mL/phút
- Khí chuẩn: Cumen pha trong CS2
- Cột: Mao quản silica, thủy tinh hoặc tương đương.
2.4.3. Chuẩn bị mẫu
- Chuyển phần trên (cùng với bông thủy tinh) và  phần dưới than hoạt tính đã hấp thụ vào 2 lọ thủy tinh 2 mL riêng biệt.

- Thêm 1 mL dung dịch rửa giải vào các lọ thủy tinh, đậy nắp các lọ.

- Để lắng 30 phút.
2.4.4. Xây dựng đường chuẩn và kiểm soát chất lượng


- Xây dựng đường chuẩn với ít nhất sáu nồng độ

+ Cho một lượng xác định của chất chuẩn với methanol trong bình định mức 10 mL và pha loãng tới vạch.

+ Phân tích cùng với mẫu thử và mẫu trắng.

+ Xây dựng đường chuẩn.                                                                                                                                                                                                                         


- Xác định hiệu suất giải hấp (DE) ít nhất một lần cho mỗi mẻ mẫu được sử dụng trong đường chuẩn. Cứ 5 mức trong thang thì chuẩn bị 3 mẫu thực và 3 mẫu trắng:

+ Chuyển và tháo bỏ phần chất hấp phụ phía sau của tuýp lấy mẫu trắng.
+ Tiêm một lượng xác định của chất chuẩn (5 - 25 µL) bằng xylanh microliter
+ Đậy nắp tuýp. Để yên qua đêm.

+ Giải hấp và phân tích cùng với các chuẩn làm việc.

+ Xây dựng đồ thị giải hấp (DE) và lượng chất thu hồi.

- Phân tích 3 mẫu mù và 3 mẫu phân tích để đảm bảo đường chuẩn và độ thu hồi.

2.4.5. Phân tích mẫu

- Bật máy, cài đặt chế độ như mục 2.4.2.


- Tiêm  1 mL mẫu.

- Đo diện tích đỉnh.

Ghi chú: Nếu diện tích pic nằm trên dải tuyến tính của tiêu chuẩn làm việc, thì pha loãng mẫu, phân tích lại và áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán..

2.5. Tính toán kết quả

 
- Xác định khối lượng, µg (đã hiệu chỉnh xác định hiệu quả giải hấp) của Cumen đã tìm được trong phần hấp phụ phía trước tuýp mẫu (Wt) và phía sau tuýp mẫu (Wb)  và trung bình phần hấp phụ mẫu trắng phía trước tuýp (Bt) và phía sau tuýp (Bb).
Ghi chú: Nếu Wb > Wt/10, thông báo rằng có sự quá tải tuýp lấy mẫu và có thể mất mẫu.

Tính nồng độ C, của Cumen trong thể tích không khí đã lấy mẫu, V (L): 

 


                        (Wt + Wb – Bt – Bb) 
 


             C =  -------------------------------  , (mg/m3).  

                                                                    V        

Phụ lục 50. 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH DẦU KHOÁNG (SƯƠNG MÙ)– 

PHƯƠNG PHÁP QUANG PHỔ HỒNG NGOẠI (IR)
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

- Quang phổ hồng ngoại (IR) dựa trên hiện tượng hấp thụ ánh sáng trong vùng hồng ngoại của phổ điện từ, chuyển nó thành dao động phân tử. Hiện tượng này xảy ra ở hầu hết các phân tử. Sự hấp thụ này là đặc trưng của bản chất của các liên kết hóa học có trong mẫu. Máy quang phổ đo độ hấp thu này dưới dạng hàm của bước sóng (dưới dạng số sóng, thường từ 4000 – 600 cm-1). 

- Các nhóm chức khác nhau sẽ có tần số hấp thụ IR khác nhau. Vì vậy,dựa vào các tần số phổ IR đặc trưng của các nhóm chức trong phân tử của chất, ta có thể chuẩn đoán trong phân tử của chất nghiên cứu có những nhóm chức nào, loại liên kết nào,từ đó xác định được cấu trúc của phân tử. Phổ hồng ngoại được sử dụng như một dấu vân tay trong nhận dạng bằng cách so sánh phổ '' chưa biết '' với các phổ tham chiếu đã được ghi lại trong thư viện phổ hoặc có thể thực hiện giải phổ từ các lý thuyết cơ bản, dẫn đến mô tả đặc tính, và thậm chí có thể xác định một mẫu chưa biết. Lý thuyết cơ bản này dựa trên các đặc điểm cấu trúc của phân tử, cho dù là mạch chính hay các nhóm chức của phân tử đều tạo ra sự hấp thụ đặc trưng và tạo nên phổ hấp thụ. Phổ hồng ngoại có thể cho biết liệu có mạch chính trong cấu trúc hay không và nếu có, liệu mạch chính đó bao gồm các chuỗi mạch thẳng hay phân nhánh; hay cũng có thể xác định xem có sự các liên kết bão hòa hay không bão hoà hoặc vòng thơm trong cấu trúc hay không. Đặc biệt, có thể suy ra liệu có các nhóm chức cụ thể cần xác định hay không. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 1 3 L/phút.

- Đầu lấy mẫu: Casset có chứa giấy lọc sợi thủy tinh hoặc tương đương đường kính 37 mm.
- Máy quang phổ hồng ngoại với giải đo từ 3200 – 2700 cm-1
- Lọ 20 mL với nắp đậy.

- Bình đinh mức 10, 24, 50 mL.

- Pipet các loại.

- Nhíp.
2.3. Hóa chất và thuốc thử:



- CCl4 tinh khiết phân tích.


- Dung dịch dầu khoáng chuẩn 20 mg/mL: Cho 1 g dầu khoáng vào bình định mức 50 mL pha loãng bằng CCl4 đến vạch.
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Chuẩn máy lấy mẫu.

- Lưu lượng lấy mẫu 1 – 3 L/phút. Thể tích không khí lấy từ 20 – 500L.

- Lấy 5 -10 mL dầu khoáng chưa pha loãng, chưa sử dụng vào lọ 20 mL, đậy nắp để làm chất chuẩn.
2.4.2. Chuẩn bị mẫu
- Dùng kẹp chuyển mẫu và mẫu trắng vào lọ 20 mL. thêm 10 mL CCL4v đậy nắp và lắc đều.
2.4.3. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng


- Hiệu chuẩn hàng ngày với ít nhất sáu chất chuẩn làm việc:


+ Cho lượng chất dầu khoáng chuẩn trong CCl4 vào bình định mức 10 mL và pha với các nồng độ dầu trong khoảng 5 – 250 µg/mL.


+ Phân tích mẫu thực và mẫu trắng.

- Xác định độ thu hồi (R) ít nhất một lần cho mỗi mẻ mẫu được sử dụng. Cứ 5 mức trong thang thì chuẩn bị 3 mẫu thực và 3 mẫu trắng:


+ Cho lượng xác định dầu khoáng chuẩn vào giấy lọc.


+ Lưu mẫu qua đêm trong casset.


+ Dựng đường chuẩn.


+ Dựng đồ thị độ thu hồi R

- Phân tích 3 mẫu mù và 3 mẫu phân tích để đảm bảo kiểm soát.

2.4.4. Phân tích mẫu

- Quét mẫu chuẩn và mẫu trắng hoặc mẫu thực trong giải 3200 – 2700 cm-1 với chế độ hấp thụ và chùm tham chiếu là CCl4. Ghi lại độ hấp thụ tại bước sóng hấp thụ lớn nhất gần 2940 cm-1 (± 11,8 %).

2.5. Tính toán kết quả

 
- Xác định khối lượng, µg (đã hiệu chỉnh với hệ số thu hồi R) của dầu khoáng (sương mù) trong mẫu thực và trung bình mẫu trắng từ đồ thị chuẩn.


- Tính nồng độ C trong thể tích không khí đã lấy V (L):



                          W - B
 


             C =  -----------------, (mg/m3).  

                                                           V        

Phụ lục 51. 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH DẦU MỎ (NAPTHAS) – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Dầu mỏ (napthas) trong không khí được hấp phụ vào trong ống than hoạt tính. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình lò cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FID, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích không khí đã lấy mẫu, tính được nồng độ dầu mỏ (napthas). 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.
2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Bộ lấy mẫu: ống thuỷ tinh, dài 7cm, đường kính ngoài OD 6mm, đường kính trong ID 4mm, đầu hàn kín bằng ngọn lửa, có chứa hai
phần của than vỏ dừa đã hoạt hoá (trước: 100mg; sau: 50mg)
ngăn cách bởi một nút  xốp urethan 2mm. Một nút len thuỷ tinh silylated ở trước phần đầu trước và nút  xốp urethan 3mm theo đó ở phần đầu sau. Có thể sử dụng ống bán sẵn.

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,01 - 2L/phút.

- Bình định mức: Dung tích 10mL, 100mL.

- Pipet: Dung tích 1mL, 5mL, 10mL.

- Micro xylanh, dung tích 10µL và 25µL.

- Ống đong: Dung tích 1L.

- Lọ 2mL có nắp đậy.
- Máy sắc ký khí, detector FID, cột sắc ký.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Carbon disulfide (CS2), tinh khiết phân tích

- Khí nitơ, tinh khiết.

- Khí hydro, tinh khiết.

- Khí heli, tinh khiết.
- Mẫu Napthas.
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Chuẩn máy lấy mẫu.

- Bẻ các đầu của ống lấy mẫu ngay trước khi lấy mẫu. Gắn ống lấy mẫu vào bơm lấy mẫu bằng ống mềm.

- Lấy mẫu ở lưu lượng 0,01 - 0,2L/phút để mẫu lấy được chứa 0,5 – 8 mg napthas. 

- Đậy nắp của ống lấy mẫu với các nút chất dẻo (không dùng nút cao su) và đóng gói bảo quản mẫu.

2.4.2. Điều kiện sắc ký

- Giải hấp: 1mL CS2
- Thể tích tiêm: 0,1-1 hoặc 5 µL tùy cột
- Nhiệt độ buồng đốt: 200 - 250 ° C

- Nhiệt độ Detector: 250 - 300 ° C

- Nhiệt độ cột: 50 - 250 oC (8 oC/phút)
- Khí mang: N2 hoặc He, 30 mL/phút
- Khí chuẩn: Napthas pha trong CS2
- Cột: Mao quản silica, thủy tinh hoặc tương đương.
2.4.3. Chuẩn bị mẫu
- Chuyển phần trên và  phần dưới than hoạt tính đã hấp thụ vào 2 lọ thủy tinh 2 mL riêng biệt.

- Thêm 1 mL dung dịch rửa giải vào các lọ thủy tinh, đậy nắp các lọ.

- Để lắng 30 phút.
2.4.4. Xây dựng đường chuẩn và kiểm soát chất lượng


- Xây dựng đường chuẩn với ít nhất sáu nồng độ từ 0,1 – 10 mg napthas:

+ Cho một lượng xác định của napthas với CS2 trong bình định mức 10 mL và pha loãng tới vạch.

+ Phân tích cùng với mẫu thử và mẫu trắng.

+ Xây dựng đường chuẩn.                                                                                                                                                                                                                         


- Xác định hiệu suất giải hấp (DE) ít nhất một lần cho mỗi mẻ mẫu được sử dụng trong đường chuẩn. Cứ 5 mức trong thang thì chuẩn bị 3 mẫu thực và 3 mẫu trắng:

+ Chuyển và tháo bỏ phần chất hấp phụ phía sau của tuýp lấy mẫu trắng.
+ Tiêm một lượng xác định của chất chuẩn bằng xylanh microliter
+ Đậy nắp tuýp. Để yên qua đêm.

+ Giải hấp và phân tích cùng với các chuẩn làm việc.

+ Xây dựng đồ thị giải hấp (DE) và lượng chất thu hồi.

- Phân tích 3 mẫu mù và 3 mẫu phân tích để đảm bảo đường chuẩn và độ thu hồi.

2.4.5. Phân tích mẫu

- Bật máy, cài đặt chế độ như mục 2.4.2.


- Tiêm  1 mL mẫu.

- Đo diện tích đỉnh pic.

Ghi chú: Nếu diện tích pic nằm trên dải tuyến tính của tiêu chuẩn làm việc, thì pha loãng mẫu, phân tích lại và áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán..

2.5. Tính toán kết quả

 
- Xác định khối lượng, mg (đã hiệu chỉnh xác định hiệu quả giải hấp) của dầu mỏ (napthas) đã tìm được trong phần hấp phụ phía trước tuýp mẫu (Wt) và phía sau tuýp mẫu (Wb)  và trung bình phần hấp phụ mẫu trắng phía trước tuýp (Bt) và phía sau tuýp (Bb).
Ghi chú: Nếu Wb > Wt/10, thông báo rằng có sự quá tải tuýp lấy mẫu và có thể mất mẫu.

Tính nồng độ C, của dầu mỏ (napthas) trong thể tích không khí đã lấy mẫu, V (L): 

 


                        (Wt + Wb – Bt – Bb) . 103 
 


             C =  -----------------------------------  , (mg/m3).  

                                                                    V        

Phụ lục 52. 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH DẦU THÔNG– 

PHƯƠNG PHÁP 

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Dầu thông  trong không khí được hấp phụ vào trong ống than hoạt tính. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình lò cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FID, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích không khí đã lấy mẫu, tính được nồng độ dầu thông . 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.
2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Bộ lấy mẫu: ống thuỷ tinh, dài 7cm, đường kính ngoài OD 6mm, đường kính trong ID 4mm, đầu hàn kín bằng ngọn lửa, có chứa hai
phần của than vỏ dừa đã hoạt hoá (trước: 100mg; sau: 50mg)
ngăn cách bởi một nút  xốp urethan 2mm. Một nút len thuỷ tinh silylated ở trước phần đầu trước và nút  xốp urethan 3mm theo đó ở phần đầu sau. Có thể sử dụng ống bán sẵn.

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,01 - 2L/phút.

- Bình định mức: Dung tích 10mL, 100mL.

- Pipet: Dung tích 1mL, 5mL, 10mL.

- Micro xylanh, dung tích 10µL và 25µL.

- Ống đong: Dung tích 1L.

- Lọ 2mL có nắp đậy.
- Máy sắc ký khí, detector FID, cột sắc ký.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Carbon disulfide (CS2), tinh khiết phân tích

- Khí nitơ, tinh khiết.

- Khí hydro, tinh khiết.

- Khí heli, tinh khiết.
- Mẫu dầu thông.
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu

- Chuẩn máy lấy mẫu. 

- Bẻ các đầu của ống lấy mẫu ngay trước khi lấy mẫu. Gắn ống lấy mẫu vào bơm lấy mẫu bằng ống mềm.

- Lấy mẫu ở lưu lượng 0,01 - 0,2 L/phút. Thể tích mẫu 1 – 10 L.
- Đậy nắp của ống lấy mẫu với các nút chất dẻo (không dùng nút cao su) và đóng gói bảo quản mẫu.

2.4.2. Điều kiện sắc ký

- Giải hấp: 1mL CS2
- Thể tích tiêm: 1 -5 µL tùy cột
- Nhiệt độ buồng đốt: 225 ° C

- Nhiệt độ Detector: 250 ° C

- Nhiệt độ cột: 50 - 250 oC (8 oC/phút)
- Khí mang: N2 hoặc He, 30 mL/phút
- Khí chuẩn: Dầu thông chuẩn pha trong CS2
- Cột: Mao quản silica, thủy tinh hoặc tương đương.
2.4.3. Chuẩn bị mẫu
- Chuyển phần trên và  phần dưới than hoạt tính đã hấp thụ vào 2 lọ thủy tinh 2 mL riêng biệt.

- Thêm 1 mL dung dịch rửa giải vào các lọ thủy tinh, đậy nắp các lọ.

- Để lắng 30 phút.
2.4.4. Xây dựng đường chuẩn và kiểm soát chất lượng


- Xây dựng đường chuẩn với ít nhất sáu nồng độ từ 0,1 – 20 mg dầu thông:

+ Cho một lượng xác định của dầu thông với CS2 trong bình định mức 10 mL và pha loãng tới vạch.

+ Phân tích cùng với mẫu thử và mẫu trắng.

+ Xây dựng đường chuẩn.                                                                                                                                                                                                                         


- Xác định hiệu suất giải hấp (DE) ít nhất một lần cho mỗi mẻ mẫu được sử dụng trong đường chuẩn. Cứ 5 mức trong thang thì chuẩn bị 3 mẫu thực và 3 mẫu trắng:

+ Chuyển và tháo bỏ phần chất hấp phụ phía sau của tuýp lấy mẫu trắng.
+ Tiêm một lượng xác định của chất chuẩn bằng xylanh microliter
+ Đậy nắp tuýp. Để yên qua đêm.

+ Giải hấp và phân tích cùng với các chuẩn làm việc.

+ Xây dựng đồ thị giải hấp (DE) và lượng chất thu hồi.

- Phân tích 3 mẫu mù và 3 mẫu phân tích để đảm bảo đường chuẩn và độ thu hồi.

2.4.5. Phân tích mẫu

- Bật máy, cài đặt chế độ như mục 2.4.2.


- Tiêm mẫu.

- Đo diện tích đỉnh pic.

Ghi chú: Nếu diện tích pic nằm trên dải tuyến tính của tiêu chuẩn làm việc, thì pha loãng mẫu, phân tích lại và áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán..

2.5. Tính toán kết quả

 
- Xác định khối lượng, mg (đã hiệu chỉnh xác định hiệu quả giải hấp) của dầu thông  đã tìm được trong phần hấp phụ phía trước tuýp mẫu (Wt) và phía sau tuýp mẫu (Wb)  và trung bình phần hấp phụ mẫu trắng phía trước tuýp (Bt) và phía sau tuýp (Bb).
Ghi chú: Nếu Wb > Wt/10, thông báo rằng có sự quá tải tuýp lấy mẫu và có thể mất mẫu.

Tính nồng độ C, của dầu thông trong thể tích không khí đã lấy mẫu, V (L): 

 


                        (Wt + Wb – Bt – Bb) . 103 
 


             C =  -----------------------------------  , (mg/m3).  

                       V          

Phụ lục 53. 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH DẦU THỰC VẬT (DẠNG SƯƠNG)– 

PHƯƠNG PHÁP TRỌNG LƯỢNG (CÂN GIẤY LỌC)
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

- Không khí được hút vào casset có chứa giấy lọc (đã được cân xác định khối lượng) bằng máy lấy mẫu. Dầu thực vật (dạng sương) sẽ được giữ lại trên giấy lọc. Cân giấy lọc sau khi lấy mẫu, dựa vào lượng dầu thực vật (dạng sương) thu được và thể tích không khí đã lấy mẫu để xác định nồng độ dầu thực vật (dạng sương) trong không khí.
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 1 – 2 L/phút.

- Casset.

- Giấy lọc PVC 37 mm kích thước lỗ 2 – 5 µm hoặc các loại giấy lọc tương đương.

- Cân điện tử 0,001 mg.

- Kẹp.

- Phòng cân 20oC ± 1oC, độ ẩm 50% ± 5%.
2.3. Các bước tiến hành
2.4.1. Chuẩn bị giấy lọc trước khi ra hiện trường


- Đưa giấy lọc vào buồng cân trong ít nhất 2h.


- Ký hiệu giấy lọc và casset lấy mẫu.


- Ghi lại khối lượng của giấy lọc W1 (mg).


- Lắp bộ lọc vào casset đậy nắp, và quấn băng dính quanh casset bảo quản nơi khô ráo.
2.4.2. Lấy mẫu 

- Chuẩn máy lấy mẫu.

- Lưu lượng lấy mẫu 1 – 2 L/phút. Thể tích không khí lấy từ 7 –  133 L.

- Lưu ý: Không được lấy quá 2 mg mẫu bụi trên 1 giấy lọc.

- Lấy từ 2 – 4 mẫu lặp của lô mẫu để đảm bảo chất lượng lấy mẫu.
2.4.3. Chuẩn bị mẫu
- Lau sạch bề mặt casset để tránh nhiễm mẫu. 

- Tháo nút trên và dưới của casset để trong buồng cân 2h.

- Tháo casset, gắp giấy lọc nhẹ nhàng để tránh mất mẫu.
2.4.4. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng


- Chỉnh zero cân điện tử trước mỗi lần cân. Chỉ dùng 1 loại cân từ đầu đến cuối quy trình. Bảo trì và hiệu chỉnh cân theo hướng dẫn của nhà sản xuất.

- Các mẫu lặp phải có cùng điều kiện về môi trường, phòng cân. Chúng phải được lấy cùng thiết bị, quy trình, người lấy mẫu. Các mẫu lặp phải được tiến hành để kiểm soát chất lượng. 
2.4.5. Phân tích mẫu

- Tiến hành cân giấy lọc, mẫu trắng và ghi lại kết quả W2 (mg)
2.5. Tính toán kết quả

 
- Nồng độ dầu thực vật (dạng sương) C (mg/m3) được tính theo công thức sau: 
 


                        (W2 - W1) – (B2 – B1)
 


             C =  ------------------------------- x 1000 , (mg/m3).  

                                                                    V    
Với: W1: Khối lượng giấy lọc trước khi lấy mẫu (mg)


        W2: Khối lượng giấy lọc sau khi lấy mẫu (mg)  

        B1: Khối lượng mẫu trắng (mg)


        B1: Khối lượng mẫu trắng sau khi lẫy mẫu (mg)


        V: Thể tích không khí lấy mẫu (L)
Phụ lục 54. 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH DUNG MÔI STODDARD (NAPTHAS) – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Dung môi stoddard (napthas) trong không khí được hấp phụ vào trong ống than hoạt tính. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình lò cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FID, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích không khí đã lấy mẫu, tính được nồng độ dung môi stoddard (napthas). 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.
2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Bộ lấy mẫu: ống thuỷ tinh, dài 7cm, đường kính ngoài OD 6mm, đường kính trong ID 4mm, đầu hàn kín bằng ngọn lửa, có chứa hai
phần của than vỏ dừa đã hoạt hoá (trước: 100mg; sau: 50mg)
ngăn cách bởi một nút  xốp urethan 2mm. Một nút len thuỷ tinh silylated ở trước phần đầu trước và nút  xốp urethan 3mm theo đó ở phần đầu sau. Có thể sử dụng ống bán sẵn.

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 0,01 - 2L/phút.

- Bình định mức: Dung tích 10mL, 100mL.

- Pipet: Dung tích 1mL, 5mL, 10mL.

- Micro xylanh, dung tích 10µL và 25µL.

- Ống đong: Dung tích 1L.

- Lọ 2mL có nắp đậy.
- Máy sắc ký khí, detector FID, cột sắc ký.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- Carbon disulfide (CS2), tinh khiết phân tích

- Khí nitơ, tinh khiết.

- Khí hydro, tinh khiết.

- Khí heli, tinh khiết.
- Mẫu Napthas.
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Bẻ các đầu của ống lấy mẫu ngay trước khi lấy mẫu. Gắn ống lấy mẫu vào bơm lấy mẫu bằng ống mềm.

- Lấy mẫu ở lưu lượng 0,01 - 0,2L/phút để mẫu lấy được chứa 0,5 – 8 mg napthas. 

- Đậy nắp của ống lấy mẫu với các nút chất dẻo (không dùng nút cao su) và đóng gói bảo quản mẫu.

2.4.2. Điều kiện sắc ký

- Giải hấp: 1mL CS2
- Thể tích tiêm: 0,1-1 hoặc 5 µL tùy cột
- Nhiệt độ buồng đốt: 200 - 250 ° C

- Nhiệt độ Detector: 250 - 300 ° C

- Nhiệt độ cột: 50 - 250 oC (8 oC/phút)
- Khí mang: N2 hoặc He, 30 mL/phút
- Khí chuẩn: Napthas pha trong CS2
- Cột: Mao quản silica, thủy tinh hoặc tương đương.
2.4.3. Chuẩn bị mẫu
- Chuyển phần trên (cùng với bông thủy tinh) và  phần dưới than hoạt tính đã hấp thụ vào 2 lọ thủy tinh 2 mL riêng biệt.

- Thêm 1 mL dung dịch rửa giải vào các lọ thủy tinh, đậy nắp các lọ.

- Để lắng 30 phút.
2.4.4. Xây dựng đường chuẩn và kiểm soát chất lượng


- Xây dựng đường chuẩn với ít nhất sáu nồng độ từ 0,1 – 10 mg napthas:

+ Cho một lượng xác định của napthas với CS2 trong bình định mức 10 mL và pha loãng tới vạch.

+ Phân tích cùng với mẫu thử và mẫu trắng.

+ Xây dựng đường chuẩn.                                                                                                                                                                                                                         


- Xác định hiệu suất giải hấp (DE) ít nhất một lần cho mỗi mẻ mẫu được sử dụng trong đường chuẩn. Cứ 5 mức trong thang thì chuẩn bị 3 mẫu thực và 3 mẫu trắng:

+ Chuyển và tháo bỏ phần chất hấp phụ phía sau của tuýp lấy mẫu trắng.
+ Tiêm một lượng xác định của chất chuẩn bằng xylanh microliter
+ Đậy nắp tuýp. Để yên qua đêm.

+ Giải hấp và phân tích cùng với các chuẩn làm việc.

+ Xây dựng đồ thị giải hấp (DE) và lượng chất thu hồi.

- Phân tích 3 mẫu mù và 3 mẫu phân tích để đảm bảo đường chuẩn và độ thu hồi.

2.4.5. Phân tích mẫu

- Bật máy, cài đặt chế độ như mục 2.4.2.


- Tiêm  1 mL mẫu.

- Đo diện tích đỉnh.

Ghi chú: Nếu diện tích pic nằm trên dải tuyến tính của tiêu chuẩn làm việc, thì pha loãng mẫu, phân tích lại và áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán..

2.5. Tính toán kết quả

 
- Xác định khối lượng, mg (đã hiệu chỉnh xác định hiệu quả giải hấp) của Dung môi stoddard (napthas) đã tìm được trong phần hấp phụ phía trước tuýp mẫu (Wt) và phía sau tuýp mẫu (Wb)  và trung bình phần hấp phụ mẫu trắng phía trước tuýp (Bt) và phía sau tuýp (Bb).
Ghi chú: Nếu Wb > Wt/10, thông báo rằng có sự quá tải tuýp lấy mẫu và có thể mất mẫu.

Tính nồng độ C, của Dung môi stoddard (napthas) trong thể tích không khí đã lấy mẫu, V (L): 

 


                        (Wt + Wb – Bt – Bb) . 103 
 


             C =  -----------------------------------  , (mg/m3).  

                                                                    V        

Phụ lục 55. 
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH ĐÁ TALC, HOẠT THẠCH (BỤI HÔ HẤP)– 

PHƯƠNG PHÁP TRỌNG LƯỢNG (CÂN GIẤY LỌC)
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

- Không khí được hút vào casset có chứa giấy lọc (đã được cân xác định khối lượng) bằng máy lấy mẫu. Đá talc, hoạt thạch (bụi hô hấp) sẽ được giữ lại trên giấy lọc. Cân giấy lọc sau khi lấy mẫu, dựa vào lượng đá talc, hoạt thạch (bụi hô hấp) thu được và thể tích không khí đã lấy mẫu để xác định nồng độ đá talc, hoạt thạch (bụi hô hấp) trong không khí.
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Máy lấy mẫu, lưu lượng 1 – 2 L/phút.

- Casset.

- Giấy lọc PVC 37 mm kích thước lỗ 2 – 5 µm hoặc các loại giấy lọc tương đương.

- Cân điện tử 0,001 mg.

- Kẹp.

- Phòng cân 20oC ± 1oC, độ ẩm 50% ± 5%.
2.3. Các bước tiến hành
2.4.1. Chuẩn bị giấy lọc trước khi ra hiện trường


- Đưa giấy lọc vào buồng cân trong ít nhất 2h.


- Ký hiệu giấy lọc và casset lấy mẫu.


- Ghi lại khối lượng của giấy lọc W1 (mg).


- Lắp bộ lọc vào casset đậy nắp, và quấn băng dính quanh casset bảo quản nơi khô ráo.
2.4.2. Lấy mẫu 

- Chuẩn máy lấy mẫu.

- Lưu lượng lấy mẫu 1 – 2 L/phút. Thể tích không khí lấy từ 7 –  133 L.

- Lưu ý: Không được lấy quá 2 mg mẫu bụi trên 1 giấy lọc.

- Lấy từ 2 – 4 mẫu lặp của lô mẫu để đảm bảo chất lượng lấy mẫu.
2.4.3. Chuẩn bị mẫu
- Lau sạch bề mặt casset để tránh nhiễm mẫu. 

- Tháo nút trên và dưới của casset để trong buồng cân 2h.

- Tháo casset, gắp giấy lọc nhẹ nhàng để tránh mất mẫu.
2.4.4. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng


- Chỉnh zero cân điện tử trước mỗi lần cân. Chỉ dùng 1 loại cân từ đầu đến cuối quy trình. Bảo trì và hiệu chỉnh cân theo hướng dẫn của nhà sản xuất.

- Các mẫu lặp phải có cùng điều kiện về môi trường, phòng cân. Chúng phải được lấy cùng thiết bị, quy trình, người lấy mẫu. Các mẫu lặp phải được tiến hành để kiểm soát chất lượng. 
2.4.5. Phân tích mẫu

- Tiến hành cân giấy lọc, mẫu trắng và ghi lại kết quả W2 (mg)
2.5. Tính toán kết quả

 
- Nồng độ đá talc, hoạt thạch (bụi hô hấp) C (mg/m3) được tính theo công thức sau: 
 

 (W2 - W1) – (B2 – B1)
  C =  ------------------------------- x 1000 , (mg/m3).  

                                   V    
Với: W1: Khối lượng giấy lọc trước khi lấy mẫu (mg)


        W2: Khối lượng giấy lọc sau khi lấy mẫu (mg)  

        B1: Khối lượng mẫu trắng (mg)


        B1: Khối lượng mẫu trắng sau khi lẫy mẫu (mg)


        V: Thể tích không khí lấy mẫu (L)

Phụ lục 56.

KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH ĐÁ TALC, HOẠT THẠCH (CHỨA ÍT HƠN 1% QUARTZ) (3MgO.4SiO2.H2O) TRONG KHÔNG KHÍ
- PHƯƠNG PHÁP ĐO TRỌNG LƯỢNG
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Lấy mẫu đá talc, hoạt thạch (chứa ít hơn 1% quartz) trong không khí bằng giấy lọc PVC ( = 37mm, màng có kích thước lỗ lọc từ 2 đến 5μm hoặc bộ lọc kỵ nước tương đương đã được cân bì trước, với máy lấy mẫu không khí có lưu lượng phù hợp. Sau đó đem cân giấy lọc trên cân phân tích có khả năng cân được 0,001mg, tính toán lượng đá talc, hoạt thạch (chứa ít hơn 1% quartz) thu được. Trên cơ sở thể tích không khí đã lấy mẫu, tính được nồng độ đá talc, hoạt thạch (chứa ít hơn 1% quartz) trong không khí.
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: khí
2.2. Thiết bị, dụng cụ: 

- Giấy lọc PVC đường kính 37mm, màng có kích thước lỗ lọc từ 2 đến 5μm.

- Casset để chứa giấy lọc đường kính 37mm.

- Kẹp (forceps) giấy lọc, tốt nhất bằng nylon.
- Máy lấy mẫu cá nhân có lưu lượng từ 1 - 2L/phút.

- Cân phân tích có khả năng cân được 0,001mg. Được hiệu chuẩn định kỳ hàng năm bằng quả cân loại S -1.1 của Viện Đo lường và Tiêu chuẩn Quốc gia hoặc quả cân loại ASTM 1.

- Buồng môi trường hoặc phòng để cân bằng (ví dụ: 20oC ± 1oC và độ ẩm RH 50% ± 5%). 
- Tủ sấy.

- Bình hút ẩm.
2.3. Hoá chất, thuốc thử:
- Chất trung hòa tĩnh điện: ví dụ, Po-210; thay thế 9 tháng sau ngày sản xuất.

- Nước cất hoặc nước đã khử ion.
2.4. Các bước tiến hành:

2.4.1. Lấy mẫu
- Hiệu chỉnh bơm máy lấy mẫu cá nhân với một mẫu đại diện.
- Lắp bộ lọc (casset có giấy lọc) vào máy lấy mẫu đặt ở hiện trường.
- Lấy mẫu không khí với lưu lượng dao động từ 1 - 2 L/phút. Thể tích không khí cần lấy từ 7 – 133L. Thể tích lấy tối thiểu: 7L với nồng độ 15mg/m³. Thể tích lấy tối đa: 133L với nồng độ 15mg/m³ 

   Lưu ý: Không được lấy mẫu vượt quá tổng tải trọng của bộ lọc với tổng lượng bụi khoảng 2mg. Lấy hai đến bốn mẫu lặp lại cho mỗi lô mẫu hiện trường để đảm bảo chất lượng trong quy trình lấy mẫu. 

2.4.2. Chuẩn bị mẫu tại phòng thí nghiệm

A. Chuẩn bị bộ lọc trước khi lấy mẫu:

-  Cân bằng các giấy lọc trong khu vực cân hoặc buồng được kiểm soát về môi trường trong ít nhất 2 h.

-  Đánh số các miếng đệm phía sau bằng bút bi hoặc bút dạ và đặt chúng xuống, mặt được đánh số ở bên dưới, vào phần dưới cùng của hộp lọc.

- Cân giấy lọc trong khu vực hoặc buồng được kiểm soát về môi trường. Ghi lại khối lượng bì của bộ lọc, W1 (mg). 
- Song song làm 2 – 10 mẫu trắng hiện trường
Lưu ý:
+ Đặt cân về bằng không (0mg) trước mỗi lần cân.

+ Gắp giấy lọc bằng kẹp. Đưa giấy lọc qua nguồn bức xạ chống tĩnh điện. Lặp lại bước này nếu giấy lọc không dễ dàng nhả ra khỏi kẹp hoặc nếu giấy lọc hút bám đĩa cân. Tĩnh điện có thể gây ra sai số đọc trọng lượng.

- Lắp giấy lọc vào bộ casset lọc và đóng chặt để không xảy ra rò rỉ xung quanh màng lọc. Cắm một nút cắm vào mỗi một đầu mở của bộ casset lọc. Đặt một dải băng co cenllulose quanh bộ casset lọc, để khô và đánh dấu cùng số tương tự với miếng đệm lót phía sau. 

B. Chuẩn bị mẫu sau khi lấy mẫu:

- Lau sạch bụi trên bề mặt bên ngoài của casset lọc bằng khăn giấy ẩm để giảm thiểu sự nhiễm bẩn. Bỏ khăn giấy đi.

- Tháo các nút cắm trên và dưới khỏi hộp casset lọc. Cân bằng ít nhất 2 giờ trong phòng cân.

- Tháo băng quấn quanh cassette, cạy mở hộp cassette và nhấc nhẹ nhàng giấy lọc để tránh mất bụi.

Lưu ý:
 + Nếu giấy lọc dính vào mặt dưới của nắp casset, hãy nhấc thật nhẹ nhàng ra bằng cách sử dụng mặt sống của lưỡi dao mổ. Việc này phải được thực hiện cẩn thận nếu không giấy lọc sẽ bị rách.

2.4.3. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng
- Đặt zero vi cân trước tất cả các lần cân. Sử dụng cùng một cân vi lượng để cân giấy lọc trước và sau khi lấy mẫu. Bảo dưỡng và hiệu chuẩn cân bằng quả cân loại S-1.1 hoặc loại ASTM 1 của Viện Đo lường và Tiêu chuẩn Quốc gia.

- Tập hợp các mẫu lặp lại phải được tiếp xúc với cùng một môi trường bụi, hoặc trong buồng chứa bụi phòng thí nghiệm hoặc ngoài hiện trường. Các mẫu kiểm tra chất lượng phải được lấy với cùng thiết bị, quy trình và cá nhân được dùng trong các mẫu hiện trường thông thường. Độ lệch chuẩn tương đối được tính toán từ các lần lặp lại này cần được ghi lại trên biểu đồ kiểm soát và hành động được thực hiện khi độ chính xác ngoài tầm kiểm soát.
- Giới hạn mẫu lấy: 0,1 – 2mg/mẫu 
- Giới hạn nghiên cứu: 8 – 28mg/m3.

- Giới hạn phát hiện ước lượng: 0.03mg/mẫu
- Độ chính xác: ±11,04%
- Độ đúng (S): 0,026

- Độ lệch ( bias): 0,01%

2.4.4. Phân tích mẫu (cân mẫu)
- Cân từng giấy lọc, bao gồm cả các mẫu trắng hiện trường. Ghi lại khối lượng sau khi lấy mẫu, (mg). Ghi lại bất cứ điều gì đáng chú ý về bộ lọc (ví dụ, quá tải, rò rỉ, ướt, rách, v.v.) 

2.5. Tính toán kết quả:
Nồng độ đá talc, hoạt thạch (chứa ít hơn 1% quartz) trong không khí (mg/m3) được tính theo công thức:
                                          (W2 – W1) – (B2 – B1)
                               C = ---------------------------------- x 103 (mg/m3)

                                                      V

Trong đó: 

W1: Lượng cân (bì) giấy lọc trước khi lấy mẫu (mg).


W2: Lượng cân giấy lọc chứa mẫu sau khi lấy mẫu (mg).

B1: Trung bình lượng cân (bì) của giấy lọc mẫu trắng (mg)

B2: Trung bình lượng cân của giấy lọc sau khi lấy mẫu trắng (mg)

V: Là thể tích không khí đã lấy mẫu, tính bằng lít (L)

2.6. Đánh giá phương pháp:
Thử nghiệm trong phòng thí nghiệm với các giấy lọc mẫu trắng và carbon đen được tạo ra trong bầu khí quyển đã được thực hiện ở 8 đến 28mg/m³. Dữ liệu về độ đúng và độ chính xác được cung cấp ở trên.. 
Phụ lục 57.
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH DEMETON [(C2H5O)2PSOC2H4SC2H5] TRONG KHÔNG KHÍ  
- PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý


Demeton trong không khí được đi qua màng lọc cellulose ester, được hấp phụ vào trong ống chất hấp phụ XAD-2, cỡ hạt 2µm, 150mg/75mg. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình nhiệt độ lò, cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FPD PHOSPHORUS, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được hàm lượng demeton có trong mẫu khí đem phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Bộ lấy mẫu: Màng lọc ester cellulose, kích thước lỗ 0,8μm, đường kính 37mm, được hỗ trợ bởi một màn thép không gỉ trong ngăn chứa giấy lọc của một cassette polystyrene theo sau là một ống, dài 7cm, đường kính ngoài OD 8mm, đường kính trong ID 6mm, được nhồi với hai phần XAD-2 20/50mesh (trước = 150mg; sau = 75mg). Hai mũ nắp chất dẻo là cần thiết để đậy nắp ống sau khi lấy mẫu. Ống có bán sẵn trên thị trường. (SKC, Inc. 226-30-05, hoặc tương đương).
- Máy lấy mẫu cá nhân, 0,2 đến 1L/phút, với ống dẫn khí mềm.

- Lọ, soi sáng rõ, nắp có lót màng ngăn PTFE, chia vạch ở 15 mL.  

- Máy sắc ký khí, với FPD nhạy phosphorus, máy tính và cột sắc ký.
- Syringes, 5, 10 và 25μL, để chế dung dịch chuẩn và tiêm mẫu GC.
- Bình định mức, 10 mL.

- Pipet, 5mL.
- Nhíp.
2.3. Hóa chất và thuốc thử:
- Hỗn hợp demeton O / demeton S đã biết nồng độ, cấp thuốc thử.

- Toluen, cấp thuốc thử.

- Methanol, cấp thuốc thử.
- Methylen chloride, cấp thuốc thử. 
- Dung dịch chuẩn gốc, demeton O 2,4mg/mL và Demeton S 8,3mg/mL. Pha loãng 100μL hỗn hợp có bán trên thị trường thành 10mL với toluen.
- Khí hydro, tinh khiết phân tích.
- Khí nitơ, tinh khiết phân tích.
- Khí oxy, tinh khiết phân tích.
- Không khí, tinh khiết phân tích.
CHÚ Ý ĐẶC BIỆT: Demeton là một chất ức chế men cholinesterase và được hấp thụ dễ dàng qua da. Theo dõi cholinesterase hồng cầu cơ bản và định kỳ được khuyến cáo.
2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Lấy mẫu 

- Hiệu chỉnh bơm máy lấy mẫu cá nhân với một dụng cụ lấy mẫu đại diện.

- Bẻ các đầu của tuýp lấy mẫu ngay trước khi lấy mẫu. Gắn casset giấy lọc vào đầu vào của tuýp XAD-2 với đoạn ống ngắn. Nối đầu ra của bộ lấy mẫu với máy bơm.

- Lấy mẫu ở lưu lượng đã biết chính xác (0,2 - 1L/phút) cho tổng thể tích lấy là 30 - 500L. 
- Lấy mẫu trắng hiện trường: từ 2 – 10 mẫu trắng.
- Chuyển giấy lọc, nút bông thủy tinh phía trước và phần chất hấp thụ phía trước vào cùng một lọ. Đậy mũ ống chứa phần chất hấp phụ phía sau.

- Đóng gói các mẫu một cách an toàn để vận chuyển.
2.4.2. Chuẩn bị mẫu 

- Đặt phần chất hấp thụ phía sau của ống XAD-2 vào một lọ riêng. Bỏ nút bông thủy tinh còn lại. 

- Thêm 5,0mL toluen vào mỗi lọ. Đậy nắp mỗi lọ. 

- Để yên trong 15 phút, thỉnh thoảng lắc lọ. Phân tích trong vòng một ngày.

2.4.3. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng 

- Hiệu chuẩn hàng ngày với ít nhất sáu chuẩn làm việc trong phạm vi 0,1 đến 100μg demeton mỗi mẫu cho mỗi đồng phân. Dung dịch demeton trong toluen.
a. Thêm các lượng đã biết của dung dịch gốc hiệu chuẩn vào trong các bình định mức 10 mL và pha loãng với toluen đến vạch. 

b. Phân tích mẫu và mẫu trắng cùng nhau (các bước trong phần Phân tích mẫu). 

c. Lập đường chuẩn (diện tích pic với μg của mỗi đồng phân). 

- Xác định hiệu suất giải hấp (DE) ít nhất một lần cho mỗi lô XAD-2 được sử dụng để lấy mẫu trong phạm vi hiệu chuẩn (bước trên). Chuẩn bị ba tuýp ở mỗi mức trong năm mức cộng với ba mẫu trắng hiện trường. 

a. Loại bỏ và bỏ phần chất hấp thụ phía sau của bộ lấy mẫu trắng hiện trường. 

b. Tiêm một lượng đã biết (1 đến 20μL) dung dịch hiệu chuẩn gốc, hoặc một dãy dung dịch pha loãng của nó, trực tiếp lên phần chất hấp thụ phía trước bằng một syringe microlít. 

c. Đậy nắp ống. Để yên qua đêm. 

d. Giải hấp (như các bước phần Chuẩn bị mẫu) và phân tích cùng với các chuẩn làm việc (như bước phần Phân tích mẫu). 

e. Lập đồ thị của hiệu suất giải hấp DE so với μg của mỗi đồng phân demeton được thu hồi. 

- Phân tích ba đỉnh mù kiểm soát chất lượng và ba đỉnh phân tích để đảm bảo rằng đồ thị hiệu chuẩn và đồ thị hiệu suất giải hấp DE được kiểm soát.
- Phạm vi nghiên cứu: 0,03 – 0,1 mg/m3 (480L mẫu khí).

- Giới hạn: 3 - 100µg mỗi mẫu.

- Độ lệch: 0,48%.

- Độ chính xác: ± 13,9%.

- Giới hạn phát hiện ước lượng: 100µg/mẫu.

- Độ đúng(S r): 0,03
2.4.4. Điều kiện sắc ký

- Nhiệt độ buồng bơm mẫu: 200oC.

- Nhiệt độ detector: 210oC.

- Nhiệt độ cột tách: 165oC. 

- Thể tích bơm mẫu: 5µL.

- Tốc độ khí mang (N2): 30mL/phút.

- Cột thủy tinh, 1,2m x 3mm OD; OV17 1,5%/OV210 1,95% trên Chromosorb WHP 100/120mesh hoặc tương đương.   
- Giải hấp: 5mL toluen, 15 phút.

2.4.5. Phân tích mẫu 
- Đặt máy sắc ký khí theo khuyến nghị của nhà sản xuất và các điều kiện cho trước trên phần Điều kiện sắc ký. Tiêm mẫu bằng tay sử dụng kỹ thuật đẩy dung môi hoặc với bộ tiêm mẫu tự động, tr = 4 phút đối với demeton O và 7,5 phút đối với demeton S trong các điều kiện này. 
LƯU Ý: Nếu diện tích pic nằm vượt trên phạm vi tuyến tính của chuẩn làm việc, thì pha loãng bằng toluen, phân tích lại và áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán. 
- Đo diện tích pic.
2.5. Tính toán kết quả:
 Nồng độ demeton trong thể tích không khí đã lấy mẫu (C), biểu thị bằng miligam trên mét khối (mg/m3), được tính theo công thức:

 


              (W + Wf) + Wb – B – Bf - Bb
 


 C =  ----------------------------------------------  (mg/m3)  

                                                             V                                                                                                                                                                           
Trong đó:

(W + Wf): Là lượng demeton trong mẫu thử được tìm trên giấy lọc mẫu và trong phần hấp phụ phía trước tuýp lấy mẫu (µg)
Wb: Là lượng demeton trong mẫu thử được tìm trong phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu (µg)

B: Là lượng demeton trung bình trong mẫu trắng hiện trường được tìm trên giấy lọc mẫu trắng (µg)

Bf: Là lượng demeton trung bình trong mẫu trắng hiện trường được tìm trong phần hấp phụ phía trước tuýp lấy mẫu trắng (µg)

Bb: Là lượng demeton trung bình trong mẫu trắng hiện trường được tìm trong phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu trắng (µg)
V: Là thể tích không khí đã lấy mẫu, tính bằng lít (L)

2.6. Đánh giá phương pháp:
Phương pháp được xác nhận trong phạm vi 0,03 đến 0,19mg/m3 đối với mẫu 480L. Chất được sử dụng để tạo ra khí quyển thử nghiệm ở 25oC và 760mmHg trong không khí khô là dung dịch demeton 0,075% (demeton O 21%, demeton S 74,5%) trong toluen. Khí quyển được tạo ra bằng phương pháp máy hút. Hiệu quả thu thập và phục hồi là 1,00 đối với các đồng phân trong phạm vi từ 5 đến 270mg mỗi mẫu. Giấy lọc mẫu được chiết xuất bằng toluen ngay lập tức và được lưu trữ trong một tuần ở điều kiện môi trường xung quanh cho độ phục hồi là 100%. Độ chính xác tổng thể cho lấy mẫu cộng với phép đo, SˆrT, là 0,08. Không có độ lệch đáng kể nào được tìm thấy cho cả hai chất. Không đột phá (quá tải) được quan sát thấy sau 12 giờ lấy mẫu ở 1L/phút trong khí quyển chứa 0,14mg/m3 demeton O và 0,17mg/m3 demeton S ở RH 80%.
Chú ý: µg/L = mg/m3.

Phụ lục 58.
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH DIAZINON (C12H21N2O3PS) TRONG KHÔNG KHÍ  
- PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý


Diazinon trong không khí được đi qua màng lọc sợi quartz 13mm của ống OVS-2, được hấp phụ vào chất hấp phụ XAD-2, 270mg/140mg trong ống. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình nhiệt độ lò, cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FPD, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được hàm lượng diazinon có trong mẫu khí đem phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Bộ lấy mẫu: Ống thủy tinh, 11mm ID x 13mm OD x 50mm dài, với đầu ra phía trước được kéo thành ống dài 25mm x 6mm o.d. Phần mở rộng của ống chứa ở phần phía trước 270mg chất hấp thụ XAD-2 20/60mesh hoặc tương đương được giữ đúng vị trí bởi màng lọc sợi quartz 9 - 10mm o.d và vòng giữ lại polytetrafluoroethylen (PTFE). Phần phía trước được tách ra khỏi phần phía sau chứa 140mg chất hấp thụ XAD-2 hoặc tương đương với một nút ngắn bọt polyurethan. Phần phia sau được giữ đúng vị trí bởi một nút dài bọt polyurethane. Ống có sẵn trên thị trường như bộ lấy mẫu OVS-2. 
LƯU Ý: Một số ống OVS-2 có chứa bộ lọc sợi thủy tinh, như được chỉ định trong  phương pháp của OSHA. Những ống này, tuy nhiên, không hoạt động tốt cho các chất phân tích phân cực hơn (amid, phosphoramid, và sulfoxide). Độ thu hồi thấp hoặc thất thường cho malathion có thể gặp phải với bộ lọc sợi thủy tinh.

- Máy lấy mẫu cá nhân, 0,2 đến 1L/phút, với ống dẫn khí mềm, tốt nhất là ống silicon, polyetylen hoặc PTFE.
- Lọ, 4mL, nắp có lót màng ngăn PTFE, lọ cho tiêm mẫu tự động 2mL GC với nắp kẹp có lót màng ngăn PTFE.  

- Máy sắc ký khí, với FPD với bộ lọc băng thông 525nm cho mode phosphorous, máy tính và cột sắc ký.
- Syringes, 5mL và 100, 50 và 10mL, để pha chế dung dịch chuẩn và tiêm mẫu GC.
- Bình định mức, 500, 10 và 2mL. 
- Nhíp.
- Dụng cụ kẹp mép nắp lọ GC.
- Bể làm sạch siêu âm nhỏ
2.3. Hóa chất và thuốc thử:
- Diazinon, cấp chuẩn phân tích.
- Triphenyl phosphat, triphenyl phosphat, cấp chuẩn phân tích.
- Toluen, cấp phân tích thuốc trừ sâu.

- Aceton, cấp thuốc thử ACS hoặc cao hơn.

- Dung dịch giải hấp: Thêm 50mL aceton vào bình định mức 500mL. Pha loãng đến thể tích với toluen. (Không giữ lâu hơn 30 ngày ở 0 - 4°C).
LƯU Ý: Đối với chuẩn nội tùy chọn, thêm 1mL dung dịch 5mg/mL của triphenyl phosphat trong toluen thành 500mL dung dịch giải hấp.
- Các dung dịch gốc lân hữu cơ (diazinon), 10mg/mL. Chuẩn bị dung dịch chuẩn gốc riêng của từng loại thuốc bảo vệ thực vật quan tâm đến 90/10 toluen/aceton (v/v). Tất cả thuốc trừ sâu được tìm thấy có thể hòa tan với nồng độ ít nhất 10mg/mL.
- Dung dịch tăng cường để hiệu chuẩn và bổ sung phương tiện (như bước trong phần Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng). 

LƯU Ý: Các dung dịch tăng cường có thể chứa nhiều hơn nhiều hơn một chất phân tích. 
a. Dung dịch tạo đỉnh SS-1: Pha loãng thể tích dung dịch gốc được chỉ ra đến 10mL với toluen hoặc toluen/aceton (v/v) 90/10. LƯU Ý: Các dung dịch tạo đỉnh có thể chứa nhiều hơn một chất phân tích. 
b. Dung dịch tạo đỉnh SS-0,1: Pha loãng 1mL dung dịch SS-1 với toluen đến 10mL.
- Khí heli, tinh khiết.

- Khí hydro, tinh khiết.
- Không khí khô, tinh khiết.
- Khí nitơ, tinh khiết.
- Khí oxy, tinh khiết. (Nếu được đòi hỏi bởi detector)
CHÚ Ý ĐẶC BIỆT: Các hợp chất lân hữu cơ có độc tính cao. Cần phải đặc biệt lưu ý để tránh hít phải hoặc tiếp xúc với da thông qua việc đeo găng tay và mặc quần áo phù hợp khi xử lý nguyên liệu nguyên chất. Toluen dễ cháy và độc hại. Aceton rất dễ cháy. Chuẩn bị tất cả mẫu trong một tủ hốt thông gió tốt. 
- Dung dịch chiết xuất: 2mL dung dịch 90% toluen/10% aceton
2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Lấy mẫu 

- Hiệu chỉnh bơm máy lấy mẫu cá nhân với một dụng cụ lấy mẫu đại diện.

- Kết nối bộ lấy mẫu với bơm lấy mẫu cá nhân bằng ống mềm. Bộ lấy mẫu phải được đặt thẳng đứng với đầu lớn hướng xuống, vào trong vùng thở của công nhân theo cách mà nó không cản trở hiệu quả công việc. 
- Lấy mẫu ở lưu lượng đã biết chính xác từ 0,2 - 1L/phút cho tổng cỡ mẫu từ 12 - 240L. 
- Đậy cả hai đầu của bộ lấy mẫu bằng nắp chất dẻo và đóng gói chắc chắn để vận chuyển.
- Song song làm 2 - 10 mẫu trắng hiện trường. 
2.4.2. Chuẩn bị mẫu 
- Tháo nắp từ đầu lớn và tháo vòng giữ PTFE; chuyển bộ lọc và phần XAD-2 phía trước sang một lọ 4mL. Chuyển nút bọt polyurethane ngắn có phần XAD-2 phía sau sang lọ 4mL thứ hai. 
- Thêm 2mL dung môi giải hấp với chất chuẩn nội vào mỗi lọ bằng cách sử dụng syringe 5mL hoặc pipet 2mL. Đậy nắp mỗi lọ.
- Để yên 30 phút, ngâm các lọ khoảng 1/2inch trong bể siêu âm 30 phút. Ngoài ra, đặt các lọ vào máy lắc hoặc cốc lắc trong 1 giờ. 
- Chuyển từ 1 đến 1,5mL từ mỗi lọ 4mL sang lọ GC 2mL sạch, đậy nắp và dán nhãn.
2.4.3. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng 

- Hiệu chuẩn hàng ngày với ít nhất sáu chuẩn làm việc bao gồm phạm vi phân tích của phương pháp phân tích chất riêng lẻ. 
a. Thêm lượng đã biết của dung dịch chuẩn tăng cường (SS-1 hoặc SS-0,1 tới dung dịch giải hấp trong bình định mức 2mL và pha loãng đến vạch. 
LƯU Ý: Nếu chất chuẩn nội được bao gồm trong dung dịch giải hấp, thì lấy chính xác 2mL dung dịch giải hấp vào bình định mức phải được cô đặc nhẹ dưới một dòng nitơ nhẹ nhàng để đáp ứng thể tích quy định của dung dịch tăng cường. Sau khi thêm các dung dịch tăng cường vào dung dịch giải hấp hơi đậm đặc, pha loãng đến vạch 2mL bằng toluen hoặc toluen/aceton 90/10.
b. Bao gồm mẫu trắng hiệu chuẩn của dung dịch giải hấp không tăng cường. 
c. Phân tích cùng với các mẫu hiện trường, mẫu trắng tại hiện trường (chuyến đi) và mẫu đối chứng trong phòng thí nghiệm (như các bước phần Phân tích mẫu).
d. Chuẩn bị đồ thị hiệu chuẩn (diện tích pic với μg chất phân tích), hoặc nếu sử dụng chất chuẩn nội (IS) (diện tích pic của chất phân tích/diện tích pic của IS với μg chất phân tích).
- Chuẩn bị Mẫu Kiểm soát Phòng thí nghiệm (LCS) với mỗi bộ mẫu, lặp lại. 
a. Tháo nắp khỏi đầu lớn của ống lấy mẫu, sử dụng 30μL dung dịch tạo đỉnh SS-1 để rửa mặt bộ lọc sợi thạch anh. Đậy nắp và để yên trong tối thiểu 1 giờ. Tốt hơn, những thứ này phải được chuẩn bị ngay khi mẫu đến và phải được bảo quản cùng với các mẫu hiện trường cho đến khi được phân tích.
b. Bao gồm một bộ lấy mẫu không tăng cường làm mẫu trắng phương tiện (phương pháp).

c. Phân tích cùng với các mẫu hiện trường và mẫu trắng, và các chất chuẩn hiệu chuẩn lỏng (như các bước phần Phân tích mẫu trở đi).

- Khi mở rộng ứng dụng của phương pháp này cho các hợp chất phosphor hữu cơ khác, Thử nghiệm hiệu suất giải hấp tối thiểu (DE) sau đây có thể được thực hiện như sau: 
a. Xác định Giới hạn tiếp xúc cho phép (REL) QCVN (hoặc OSHA PEL, tính bằng mg/m3. 
b. Chuẩn bị dung dịch tạo đỉnh SS-1; hoặc sử dụng các công thức sau, cụ thể để tính trọng lượng của chất phân tích để thêm vào 10mL toluen/aceton 90/10.
 Đối với REL > 1mg/m3 (giả sử thể tích thu mẫu 12L), hãy đặt W = REL x 4m3.

 Đối với REL ≤ 1mg/m3 (giả sử thể tích thu mẫu 120L), hãy đặt W = REL x 40m3.

Trong đó W = trọng lượng (mg) chất phân tích để hòa tan vào 10mL dung môi giải hấp. Đặt [SS-1] = W/10mL trong đó [SS-1] = nồng độ của dung dịch tạo đỉnh SS-1 tính bằng mg/mL. 
c. Chuẩn bị dung dịch tạo đỉnh SS-0,1 bằng cách pha loãng 1 mL SS-1 thành 10 mL trong bình định mức. Hãy để [SS- 0,1] = [SS-1] x 0,1 trong đó [SS-0,1] = nồng độ của dung dịch tạo đỉnh SS-0,1. 
d. Chuẩn bị ba ống ở mỗi mức của năm mức cộng với ba mẫu trắng phương tiện. Nồng độ ở mỗi mức có thể được tính toán phù hợp. 
i. Tháo nắp nhựa ra khỏi đầu lớn của dụng cụ lấy mẫu, dùng một thể tích thích hợp dung dịch đỉnh cho vào mặt của bộ lọc sợi thạch anh.
ii. Đậy nắp và để bộ lấy mẫu qua đêm. 
e. Chuẩn bị các ống để phân tích (như các bước Chuẩn bị mẫu). 
f. Phân tích với chất chuẩn lỏng (như các bước Phân tích mẫu). 
g. Lập đồ thị của hiệu suất giải hấp (DE) với μg chất phân tích. 
h. Tiêu chí giải hấp phụ được chấp nhận cho 6 lần lặp lại là độ thu hồi trung bình > 75% với độ độ lệch chuẩn < ± 9%.
2.4.4. Điều kiện sắc ký
- Detector FPD (mode phosphorous)
- Nhiệt độ buồng bơm mẫu: 240oC.

- Nhiệt độ detector: 180oC đến 215oC (theo nhà sản xuất khuyến nghị).
- Thể tích bơm mẫu: 1 - 2µL.

- Áp suất khí mang heli: 15psi (104kPa).

- Cột mao quản silica nung chảy hoặc tương đương.  

(có thể dùng cột mao quản DB-1 dài 30m x 0,32mm ID; bề dày lớp film: 0,25mm; chương trình nhiệt độ lò cột: ban đầu 100oC tăng 3oC/ phút đến nhiệt độ cuối 275oC. Mode tiêm: SPL)
- Hiệu chuẩn: dung dịch chuẩn của các hợp chất phosphor hữu cơ trong toluen.

2.4.5. Phân tích mẫu 
- Đặt máy sắc ký khí theo khuyến nghị của nhà sản xuất và các điều kiện như phần trên. Tiêm phần mẫu mẫu bằng tay sử dụng kỹ thuật đẩy dung môi hoặc với bộ tiêm mẫu tự động. 

LƯU Ý: Nếu diện tích pic lớn hơn giới hạn tuyến tính của chuẩn làm việc, thì pha loãng bằng dung dịch giải hấp chứa nội chuẩn và phân tích lại. Áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán. 

- Đo diện tích pic của chất phân tích và của chất chuẩn nội.
2.5. Tính toán kết quả:
 Xác định khối lượng tính bằng μg (đã hiệu chỉnh theo hiệu suất giải hấp DE) của chất phân tích tương ứng được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước của tuýp lấy mẫu (Wf) và phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu (Wb), và trong phần hấp phụ phía trước của tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (Bf) và phần hấp phụ phía sau của tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (Bb). 

LƯU Ý: Bộ lọc được kết hợp với phần hấp phụ phía trước của tuýp lấy mẫu. Nếu Wb > Wf/10 báo cáo sự xuyên thủng (quá tải) và có thể mất mẫu.
Nồng độ diazinon trong thể tích không khí đã lấy mẫu (C), biểu thị bằng miligam trên mét khối (mg/m3), được tính theo công thức:

 


               (Wf + Wb – Bf - Bb)
 


         C =  ---------------------------------  (mg/m3)  

                                       V                                                                                                                                                                           
Trong đó:

Wf: Là lượng diazinon trong mẫu thử được tìm thấy trên màng lọc mẫu và trong phần hấp phụ phía trước tuýp lấy mẫu (µg)
Wb: Là lượng diazinon trong mẫu thử được tìm thấy trong phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu (µg)

Bf: Là lượng diazinon trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (µg)

Bb: Là lượng diazinon trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (µg)
V: Là thể tích không khí đã lấy mẫu, tính bằng lít (L)

Chú ý: µg/L = mg/m3.

Phụ lục 59.
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH DIBORAN (B2H6) TRONG KHÔNG KHÍ  
- PHƯƠNG PHÁP PHỔ PHÁT XẠ PLASMA
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý


Diboran trong không khí được đi qua màng lọc PTFE đường kính 13mm, cỡ lỗ 1μm trong casset bằng chất dẻo, được hấp phụ vào trong ống chất hấp phụ than củi tẩm chất oxy hóa, 100mg/50mg. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi chuẩn bị mẫu theo quy trình, đem đo trên máy đo phổ phát xạ plasma với nguồn kích phát plasma DC, ghi lại giá trị độ hấp thụ của mẫu thử và chuẩn. Trên cơ sở độ lớn giá trị độ hấp thụ của mẫu thử và chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được hàm lượng diboran có trong mẫu khí đem phân tích. 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Bộ lấy mẫu: 

a. Màng lọc PTFE, đường kính 13mm, kích thước lỗ 1μm, (ví dụ: Millipore FALP), trong một casset bằng chất dẻo (Millipore SX00013 hoặc tương đương).

b. Ống thủy tinh, dài 7cm, đường kính ngoài OD 6mm, đường kính trong ID 4mm, 2 đầu hàn kín bằng ngọn lửa với mũ nắp chất dẻo, chứa hai phần (100 mg và 50 mg) than củi tẩm chất oxy hóa; ngăn cách và giữ lại bằng nút bông thủy tinh silylated.  
- Máy lấy mẫu cá nhân, 0,5 đến 1L/phút, với ống dẫn khí mềm.

- Máy đo phổ phát xạ Plasma với nguồn kích phát plasma DC.

- Pipet, bằng chất dẻo, 10mL, và 5 đến 50μL. 

- Bình định mức, bằng chất dẻo, 10mL. 

- Chai, nắp xoáy, bằng chất dẻo, 60mL.

- Syringe, bằng chất dẻo, 10mL, gắn được vừa vặn đầu lọc PTFE 0,5μm.

- Lọ, bằng chất dẻo, 7mL, nắp xoáy có màng ngăn. 

- Bể siêu âm. 

- Syringe kín khí, chia vạch 0,5 và 5mL.
2.3. Hóa chất và thuốc thử:
- Diboran, 1% (v/v), hỗn hợp khí được chứng nhận. 

- Hydrogen peroxide (H2O2), 3% w/v trong nước khử ion. 

- Dung dịch chuẩn gốc (bor), 1000μg B/mL, có bán sẵn trên thị trường hoặc hòa tan 0,572g acid boric (H3BO3) trong nước khử ion để tạo thành 100mL dung dịch. Bảo quản trong chai polyethylen. 

- Argon, để kích phát plasma DC.

CHÚ Ý ĐẶC BIỆT: Diboran rất độc và dễ cháy, có mức Nguy hiểm Ngay lập tức đến Đời sống hoặc Sức khỏe (IDLH) là 40ppm. Nó là một chất gây kích ứng mạnh với mùi khó chịu, ngọt ngào.

2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Lấy mẫu 

- Hiệu chỉnh bơm máy lấy mẫu cá nhân với một dụng cụ lấy mẫu đại diện. 

- Bẻ ngay đầu các ống than trước khi lấy mẫu. Gắn casset bộ lọc vào đầu phía trước của ống than với một đoạn ống ngắn. Gắn đầu ra của ống than vào máy bơm lấy mẫu cá nhân với ống mềm. 

- Lấy mẫu ở lưu lượng đã biết chính xác từ 0,5 đến 1L/phút cho tổng cỡ mẫu từ 60 đến 260L. 

- Tách bộ lọc và ống than. Đậy nắp ống than. Đóng gói an toàn để vận chuyển.
- Song song làm 2 - 10 mẫu trắng hiện trường. 

2.4.2. Chuẩn bị mẫu 
- Dùng pipet hút 10,0mL H2O2 3% cho vào một loạt các chai bằng chất dẻo. Nhanh chóng thêm than phần phía trước và phần phía sau vào các chai riêng rẽ và vặn chặt nắp trên chai. Bỏ các nút bông thủy tinh. 

- Để yên 30 phút rồi đặt vào trong bể siêu âm trong 20 phút. 

- Hút mẫu qua màng lọc PTFE 0,5μm bằng syringe.
2.4.3. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng 

- Hiệu chỉnh hàng ngày với ít nhất sáu chuẩn làm việc. 

a. Thêm các lượng đã biết của dung dịch chuẩn gốc với H2O2 3% vào trong các bình định mức 10mL và pha loãng đến vạch. Sử dụng các dung dịch pha loãng như cần thiết để thu được nồng độ boron trong khoảng 0,1 đến 4μg B/mL.

b. Phân tích với mẫu và mẫu trắng (như các bước phần Phân tích mẫu). 

c. Lập đồ thị chuẩn (đáp ứng so với μg bor). 

-  Xác định hiệu suất giải hấp (DE) ít nhất một lần cho mỗi lô than đã ngâm tẩm trong phạm vi quan tâm. Chuẩn bị ba ống ở mỗi mức trong số năm mức cộng với ba mẫu trắng phương tiện. 

a. Cho 100 mg than đã ngâm tẩm (ví dụ, phần chất hấp phụ phía trước chưa sử dụng) vào lọ và vặn nắp có màng ngăn. 

b. Xả sạch syringe kín khí bằng khí trơ (ví dụ, N2). Tiêm một lượng đã biết (0,1 đến 5mL) hỗn hợp khí diboran với syringe kín vào lọ. Xử lý hai mẫu trắng song song bằng cách như nhau ngoại trừ việc không có diboran nào được thêm vào. 

c. Để yên lọ qua đêm. 

d. Giải hấp (như các bước phần Chuẩn bị mẫu) và phân tích với các chuẩn làm việc (như các bước phần Phân tích mẫu). 

e. Lập đồ thị của hiệu suất giải hấp DE so với μg bor được thu hồi. 

- Phân tích ba đỉnh mù kiểm soát chất lượng và ba đỉnh phân tích để đảm bảo rằng đồ thị hiệu chuẩn và đồ thị DE được kiểm soát. 

2.4.4. Phân tích mẫu 

- Đặt máy đo phổ theo các điều kiện đã biết và theo quy định của nhà sản xuất. 

- Phân tích các mẫu thử và chuẩn. 

LƯU Ý: Nếu đáp ứng vượt trên phạm vi chuẩn, pha loãng dung dịch mẫu với H2O2 3%, phân tích lại và áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán. 

2.5. Tính toán kết quả:
Xác định khối lượng tính bằng μg (đã hiệu chỉnh theo hiệu suất giải hấp DE) của bor được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước của tuýp lấy mẫu (W f) và và phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu (Wb), và trung bình trong phần hấp phụ phía trước của tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (Bf) và trung bình phần hấp phụ phía sau của tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (Bb). 

LƯU Ý: Nếu Wb> Wf/10, báo cáo về sự xuyên thủng (quá tải) và có thể mất mẫu. 

Nồng độ diboran trong thể tích không khí đã lấy mẫu (C), biểu thị bằng miligam trên mét khối (mg/m3), được tính theo công thức:

 


                  (Wf + Wb – Bf - Bb) . 1,28

 


           C =  ---------------------------------  (mg/m3)  

                                                              V                                                                                                                                                                           

Trong đó:

Wf: Là lượng bor trong mẫu thử được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước tuýp lấy mẫu (µg).
Wb: Là lượng bor trong mẫu thử được tìm thấy trong phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu (µg).
Bf: Là lượng bor trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (µg).
Bb: Là lượng bor trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (µg).
V: Là thể tích không khí đã lấy mẫu, tính bằng lít (L).
1,28: hệ số chuyển đổi phân vị từ bor thành diboran.
Chú ý: µg/L = mg/m3.

3. Đánh giá phương pháp:
Phương pháp này được thử nghiệm bằng cách phân tích 18 mẫu, được chuẩn bị bằng cách cho 100mg than tẩm với 6,7; 13,4 hoặc 26,8 mg khí diboran tương đương với 120L mẫu không khí ở 0,05; 0,1 và 0,2ppm. Hiệu suất giải hấp được xác định là 0,889; 0,964 và 0,994 tại ba nồng độ, tương ứng. Sau khi phân tích, độ chụm ở ba nồng độ là 8,4; 4,0 và 3,8% tương ứng. Khí quyển thử nghiệm ở 0,05; 0,1 và 0,2ppm được tạo ra bằng cách sử dụng khí diboran. Các mẫu được thu thập ở 1L/phút trong 2 giờ trong ống than chứa 100mg phía trước /50 mg phía sau của than tẩm. 18 mẫu đã được thu thập, và một ngày sau đó đã được giải hấp. Các phần phía sau của các mẫu ở 0,2ppm cũng được phân tích. Sáu mẫu được tạo bổ sung tại 0,1ppm được lưu trữ và phân tích bảy ngày sau đó. Độ thu hồi trung bình của 18 mẫu là 95,2%, gộp lại Sr = 2,7%. Không tìm thấy dấu vết của diboran (bor) trong phần phía sau.

 Các mẫu ổn định lưu trữ trong bảy ngày cho thấy độ phục hồi trung bình là 101,6 ± 2,1%. 

Các thử nghiệm đột phá (quá tải) được thực hiện với bầu không khí thử nghiệm được tạo ra ở 1,9ppm với bốn ống than đã ngâm tẩm. Thể tích mẫu là 120L. Hiệu suất thu thập trung bình ở các phần phía trước là 99,8 ± 0,3%. Sự đột phá (quá tải) chỉ xảy ra ở hai mẫu cho thấy mức đột phá (quá tải) 0,6 và 0,2%. Một nghiên cứu đột phá (quá tải) bổ sung đã được thực hiện với bầu không khí thử nghiệm được tạo ra chứa 0,34ppm diboran ở độ ẩm tương đối từ 60 đến 70%. Hai ống than đã ngâm tẩm được thu thập sau 60 phút, hai ống sau 120 phút và hai ống sau 235 phút. Không có đột phá (quá tải) nào được phát hiện trong bất kỳ mẫu nào. Do đó, dung lượng của ống than ít nhất là 80μg diboran. 

Một nghiên cứu bộ lọc được thực hiện với 12 mẫu được thu thập đồng thời, sáu mẫu bằng bộ lọc trước và sáu mẫu không có bộ lọc trước, ở 0,1ppm. Kết quả chỉ ra rằng việc sử dụng các bộ lọc PTFE không ảnh hưởng đến độ đúng hoặc độ chính xác của phương pháp. Bộ lọc trước màng ester cellulose hỗn hợp tạo ra sự mất 7,5% trong hiệu suất thu thập và do đó, không được khuyến khích làm bộ lọc sơ bộ.
Phụ lục 60.

KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH DIBUTYL PHTHALAT [C6H4(COOC4H9)2] TRONG KHÔNG KHÍ
- PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý


Dibutyl phthalat trong không khí được hấp phụ vào màng lọc ester cellulose hỗn hợp, đường kính 37mm, cỡ lỗ 0,8μm ở trong ngăn chứa màng lọc của casset 2 mảnh. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình nhiệt độ lò, cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FID, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được hàm lượng dibutyl phthalat có trong mẫu khí đem phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Bộ lấy mẫu: màng lọc ester cellulose hỗn hợp, đường kính 37mm, cỡ lỗ 0,8μm ở trong ngăn chứa màng lọc của casset 2 mảnh với miếng đệm hỗ trợ.
- Máy lấy mẫu cá nhân, 1 đến 3L/phút, với ống dẫn khí mềm.

- Máy sắc ký khí, FID, máy tính, và cột.
- Lọ, thủy tinh, 5mL, nắp có lót PTFE. 

- Syringe, 1 và 10μL và cỡ tiện lợi khác để làm chuẩn. 

- Bình định mức, 10mL. 

- Pipet, thể tích, 2 mL, với quả bóp pipet. 

- Bể siêu âm. 

- Nhíp.
2.3. Hóa chất và thuốc thử:
- Chất rửa giải: carbon disulfide *, chất lượng sắc ký, chứa 0,05% (w/v) heneicosan, tetradecan, tricosan, di (2-ethylhexyl) adipat hoặc chuẩn nội thích hợp khác. 

- Chất phân tích: dibutyl phthalate. 

- Dung dịch thu hồi gốc, 10mg/mL. Hòa tan 0,1g chất phân tích trong CS2 để tạo thành 10mL dung dịch. 

- Heli, tinh khiết. 

- Hydro, đã được điều chế tinh khiết. 

- Không khí, được lọc, nén. 
CHÚ Ý ĐẶC BIỆT: Carbon disulfide là chất độc và là một chất nguy cơ cháy nổ nguy hiểm (điểm chớp cháy = - 30°C); chỉ làm việc với nó trong một tủ hốt. 

2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Lấy mẫu 

- Hiệu chỉnh bơm máy lấy mẫu cá nhân với một dụng cụ lấy mẫu đại diện. 

- Tháo nắp đậy casset ngay lập tức trước khi lấy mẫu. Ghép bộ lấy mẫu vào máy lấy mẫu cá nhân với ống mềm. 

- Lấy mẫu ở lưu lượng đã biết chính xác từ 1 đến 3L/phút cho tổng cỡ mẫu từ 10 đến 200L. 

- Đậy nắp các thiết bị lấy mẫu bằng nắp đậy casset và đóng gói an toàn để vận chuyển. 
- Song song làm 2 - 10 mẫu trắng. 
2.4.2. Chuẩn bị mẫu 
- Mở casset và chuyển cẩn thận bộ lọc bằng nhíp vào lọ 5mL. Bỏ miếng đệm hỗ trợ.

- Thêm 2,0mL dung dịch rửa giải vào mỗi lọ và đậy nắp. 

- Lắc trong 30 phút trong bể siêu âm.
2.4.3. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng 

- Hiệu chỉnh hàng ngày với ít nhất năm chuẩn làm việc trong phạm vi 0,1 đến 0,5mg chất phân tích cho mỗi mẫu. 

a. Thêm lượng chất phân tích đã biết (hoặc dung dịch chuẩn của chất phân tích trong CS2) vào dung dịch rửa giải trong bình định mức 10mL và pha loãng đến vạch. 

b. Phân tích với mẫu và mẫu trắng cùng nhau (như các bước phần Phân tích mẫu). 

c. Lập đồ thị chuẩn (tỷ số giữa diện tích pic của chất phân tích với diện tích pic của chất chuẩn nội đối với mg chất phân tích).

-  Xác định độ thu hồi (R) ít nhất một lần cho mỗi lô bộ lọc được sử dụng để lấy mẫu trong phạm vi hiệu chuẩn. Chuẩn bị ba bộ lọc ở mỗi mức trong năm mức cộng với ba mẫu trắng phương tiện. 

a. Đổ một lượng đã biết (1 đến 50μL) dung dịch gốc thu hồi vào bộ lọc. Để bộ lọc khô trong không khí. 

b. Bảo quản mẫu qua đêm trong casset. 

c. Chuẩn bị cho phân tích (như các bước phần Chuẩn bị mẫu) và phân tích cùng với các chuẩn làm việc (như các bước phần Phân tích mẫu). 

d. Lập đồ thị thu hồi R so với mg chất phân tích.

- Phân tích ba đỉnh mù kiểm soát chất lượng và ba đỉnh phân tích để đảm bảo rằng đồ thị hiệu chuẩn và đồ thị thu hồi được kiểm soát. 
- Phạm vi nghiên cứu: 2 đến 10mg/m3 (30L mẫu).

- Giới hạn: 0,05 đến 0,5mg mỗi mẫu.

- Độ lệch: không đáng kể.

- Giới hạn phát hiện ước lượng: 0,01mg mỗi mẫu.

- Độ chính xác tổng thể (Sr): 0,057 

2.4.4. Điều kiện sắc ký
- Detector FID.
- Nhiệt độ buồng tiêm mẫu: 300oC.

- Nhiệt độ detector: 300oC.
- Thể tích tiêm mẫu: 5µL.

- Tốc độ khí mang He: 30mL/min.

- Cột thép không gỉ 2m x 3mm OD, OV-101 5% trên Chromosorb W-HP 100/120mesh hoặc tương đương.  

- Hiệu chuẩn: dung dịch chất phân tích trong CS2 với chuẩn nội.

2.4.5. Phân tích mẫu 

- Đặt máy sắc ký khí theo khuyến nghị của nhà sản xuất và các điều kiện nêu trên. Tiêm mẫu bằng tay sử dụng kỹ thuật đẩy dung môi hoặc bằng bộ tiêm mẫu tự động.

 LƯU Ý: Nếu diện tích pic nằm vượt trên phạm vi tuyến tính của chuẩn làm việc, pha loãng bằng dung dịch rửa giải, phân tích lại và áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán. 

- Đo diện tích pic. Chia diện tích pic của chất phân tích cho diện tích pic của chất chuẩn nội trên cùng sắc ký đồ.
2.5. Tính toán kết quả:
Xác định khối lượng tính bằng mg (đã hiệu chỉnh độ thu hồi) của chất phân tích được tìm thấy trên bộ lọc (W) và trung bình trong mẫu trắng phương tiện (B). 

Nồng độ dibutyl phthalat trong thể tích không khí đã lấy mẫu (C), biểu thị bằng miligam trên mét khối (mg/m3), được tính theo công thức:

 


                              (W – B) . 103
 


                    C =  ---------------------  (mg/m3)  

                                                               V                                                            
Trong đó:

W: Là lượng dibutyl phthalat trong mẫu thử được tìm thấy trên màng lọc casset mẫu thử (mg)

B: Là lượng dibutyl phthalat trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trên màng lọc casset mẫu trắng phương tiện (mg)

V: Là thể tích không khí đã lấy mẫu, tính bằng lit (L)

3. Đánh giá phương pháp:
Phương pháp được xác nhận trong phạm vi từ 2 đến 10mg/m3 ở 23°C và 25°C, 767mmHg và 761mmHg, tương ứng, sử dụng 30 và 32L mẫu không khí. Môi trường thử nghiệm của phthalat đã được tạo ra sử dụng hệ thống máy sinh/ hấp thụ Royco và được hiệu chuẩn bằng quy trình định lượng GC. Độ chính xác tổng thể, Sr, là 0,057 đối với di(2-ethylhexyl)phthalat và dibutyl phthalat có độ thu hồi trung bình đối với các mẫu được tạo ra là 94 và 107%, tương ứng. Hiệu suất chiết là 97 và 96% trong khoảng 0,07 đến 0,30 mg mỗi mẫu. Hiệu suất thu gom sol khí (nhỏ hơn 5mm) trên bộ lọc loại này lớn hơn 99,9%. 

Phụ lục 61.

KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH 1,1-DICHLOR ETHAN (CH3CHCl2) TRONG

KHÔNG KHÍ
- PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

1,1-Dichlor ethan trong không khí được hấp phụ vào chất hấp phụ rắn trong ống thủy tinh, dài 7cm, đường kính ngoài 6mm, ID 4mm, chứa hai phần than gáo dừa hoạt tính (600°C) 20/40mesh (trước = 100 mg; sau = 50 mg). Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình nhiệt độ lò, cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FID, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được hàm lượng dichlor ethan có trong mẫu khí đem phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Bộ lấy mẫu: ống thủy tinh, dài 7cm, đường kính ngoài 6mm, ID 4mm, 2 đầu hàn kín bằng ngọn lửa với mũ nắp chất dẻo, chứa hai phần than gáo dừa hoạt tính (600°C) 20/40mesh (trước = 100mg; sau = 50mg) riêng rẽ cách nhau bởi một nút xốp urethan 2mm. Một nút bông thủy tinh silylated đặt ở trước phần trước và một nút bọt urethan 3mm đặt ở phía sau phần sau. Áp suất giảm trên ống ở mức 1L/m trong luồng không khí phải nhỏ hơn 3,4kPa. Ống có bán sẵn trên thị trường (ví dụ: SKC # 226-01, Lô # 2000 hoặc tương đương). 

- Máy lấy mẫu cá nhân, 0,01 đến 0,2L/phút, với ống dẫn khí mềm.

- Máy sắc ký khí, FID, máy tính, và cột.
- Lọ, thủy tinh, 2mL, nắp ép mép có lót đệm màng ngăn PTFE. 

- Bình định mức, 10mL. 

- Syringe, 10μL đến 1mL, có thể đọc đến 0,1μL.
- Pipet, 1 mL, với quả bóp pipet. 

2.3. Hóa chất và thuốc thử:
- Carbon disulfide, chất lượng sắc ký*. 

- Chất phân tích, chất lượng cấp thuốc thử. 

- Nitơ hoặc heli, tinh khiết. 

- Hydro, điều chế sẵn. 

- Không khí, được lọc.
CHÚ Ý ĐẶC BIỆT: Carbon disulfide là chất độc và có nguy cơ cháy nổ nghiêm trọng (điểm chớp cháy = - 30°C). Chỉ làm việc với nó trong một tủ hốt. Một số chất phân tích nghi ngờ là chất gây ung thư (Bảng 1). Mặc quần áo bảo hộ thích hợp và làm việc với các hợp chất này trong tủ hốt thông khí tốt. 
2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Lấy mẫu 

- Hiệu chỉnh bơm máy lấy mẫu cá nhân với một dụng cụ lấy mẫu đại diện. 

- Bẻ ngay các đầu của ống lấy mẫu trước khi lấy mẫu. Gắn ống lấy mẫu vào máy lấy mẫu cá nhân với ống mềm. 

- Lấy mẫu ở lưu lượng đã biết chính xác từ 0,01 đến 0,2L/phút cho tổng cỡ mẫu giữa các giới hạn được thể hiện trong Bảng 2. 

- Đậy nắp 2 đầu ống lấy mẫu. Đóng gói an toàn để vận chuyển. 

- Song song làm 2 - 10 mẫu trắng. 
2.4.2. Chuẩn bị mẫu
- Đặt phần chất hấp thụ phía trước và phía sau của ống lấy mẫu vào các lọ riêng biệt. Nút bông thủy tinh nên cho vào lọ có chứa phần chất hấp thụ phía trước. Bỏ bông thủy tinh và nút bọt. 

- Thêm 1,0mL CS2 vào mỗi lọ. Đậy nắp từng lọ. 

- Để yên trong 30 phút, thỉnh thoảng có khuấy động.  
2.4.3. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng 

- Hiệu chuẩn hàng ngày với ít nhất 6 chuẩn làm việc trong phạm vi thích hợp từ dưới LOD đến 10x LOQ hoặc lớn hơn nếu được yêu cầu (xem Bảng 3). 

a. Thêm các lượng đã biết của chất phân tích hoặc dung dịch chuẩn gốc đã biết vào CS2 trong các bình định mức 10mL và pha loãng đến vạch. 

b. Phân tích với mẫu thử và mẫu trắng (như các bước trong phần Phân tích mẫu). 

c. Lập đồ thị hiệu chuẩn (diện tích pic đối với g chất phân tích) 

- Xác định hiệu suất giải hấp (DE) ít nhất một lần cho mỗi lô than dùng để lấy mẫu trong phạm vi quan tâm. Chuẩn bị ba ống ở mỗi nồng độ trong số năm nồng độ cộng với ba mẫu trắng phương tiện . 

a. Tháo và loại bỏ phần chất hấp thụ phía sau của một ống lấy mẫu trắng. 

b. Tiêm một lượng đã biết (2 đến 20μL) của chất phân tích tinh khiết hoặc dung dịch chuẩn gốc, trực tiếp lên phần hấp phụ phía trước với một syringe microlít. 

c. Đậy nắp ống. Để yên qua đêm. 

d. Giải hấp (như các bước phần Chuẩn bị mẫu) và phân tích cùng với các chuẩn làm việc (như các bước trong phần Phân tích mẫu). 

e. Lập đồ thị của hiệu suất giải hấp DE so với μg chất phân tích được thu hồi. 

- Phân tích ba đỉnh mù kiểm soát chất lượng và ba đỉnh phân tích để đảm bảo rằng đồ thị hiệu chuẩn và đồ thị DE nằm trong tầm kiểm soát.

2.4.4. Điều kiện sắc ký
- Detector FID.
- Nhiệt độ buồng tiêm mẫu: 200oC.

- Nhiệt độ detector: 250oC. 
- Chương trình nhiệt độ lò cột: 35°C (3 phút) đến 150°C (8°C/phút)
- Thể tích tiêm mẫu: 1µL.

- Tốc độ khí mang He: 2,6mL/min.

- Cột mao quản, silica nung chảy, 30m x 0,32mm ID; bề dày film 1,80μm diphenyl/dimetyl polysiloxan, Rtx® -502.2 hoặc tương đương. 
- Hiệu chuẩn: dung dịch chuẩn chất phân tích trong CS2. 

- Giải hấp: 1mL CS2, để yên 30 phút.
2.4.5. Phân tích mẫu 

- Đặt máy sắc ký khí theo khuyến nghị của nhà sản xuất và các điều kiện nêu trên. Tiêm mẫu bằng tay sử dụng kỹ thuật đẩy dung môi hoặc bằng bộ tiêm mẫu tự động.

 LƯU Ý: Nếu diện tích pic nằm vượt trên phạm vi tuyến tính của chuẩn làm việc, pha loãng bằng CS2, phân tích lại và áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán. 

- Đo diện tích pic. 
2.5. Tính toán kết quả:
Xác định khối lượng tính bằng µg (đã hiệu chỉnh hiệu suất giải hấp DE) của chất phân tích được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước của ống lấy mẫu (Wf) và phần hấp phụ phía sau của ống lấy mẫu (Wb), và trong trung bình mẫu trắng phương tiện phần hấp phụ phía trước (Bf) và phần hấp phụ phía sau (Bb). 
LƯU Ý: Nếu Wb > Wf/10, báo cáo sự xuyên thủng (quá tải) và khả năng mất mẫu.

Nồng độ 1,1-dichlor ethan trong thể tích không khí đã lấy mẫu (C), biểu thị bằng miligam trên mét khối (mg/m3), được tính theo công thức:

 


               (Wf + Wb – Bf - Bb)
 


  C =  ---------------------------------  (mg/m3)  

                                                V                                                                                                                                                                           
Trong đó:

Wf: Là 1,1-dichlor ethan trong mẫu thử được tìm trong phần hấp phụ phía trước của ống lấy mẫu (µg)
Wb: Là 1,1-dichlor ethan trong mẫu thử được tìm trong phần hấp phụ phía sau của ống lấy mẫu (µg)

Bf: Là lượng 1,1-dichlor ethan trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước của ống lấy mẫu trắng phương tiện (µg)

Bb: Là lượng 1,1-dichlor ethan trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía sau của ống lấy mẫu trắng phương tiện (µg)

V: Là thể tích không khí đã lấy mẫu, tính bằng lit (L)

Chú ý: µg/L = mg/m3.
Phụ lục 62.
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH 1,1-DICHLOR ETHYLEN (CH2=CCl2) TRONG KHÔNG KHÍ  
- PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

1,1-Dichlor ethylen (hay vinyliden chloride) trong không khí được hấp phụ vào chất hấp phụ rắn trong ống thủy tinh, dài 7cm, đường kính ngoài 6mm, ID 4mm, chứa hai phần than gáo dừa hoạt tính (600°C) 20/40mesh (trước = 100 mg; sau = 50 mg). Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình nhiệt độ lò, cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FID, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được hàm lượng 1,1-dichlor ethylen có trong mẫu khí đem phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Bộ lấy mẫu: ống thủy tinh, dài 7cm, đường kính ngoài 6mm, ID 4mm, 2 đầu hàn kín bằng ngọn lửa với mũ nắp chất dẻo, chứa hai phần than gáo dừa hoạt tính (600°C) 20/40mesh (trước = 100mg; sau = 50mg) riêng rẽ cách nhau bởi một nút xốp urethan 2mm. Một nút bông thủy tinh silylated đặt ở trước phần trước và một nút bọt urethan 3mm đặt ở phía sau phần sau. Áp suất giảm trên ống ở mức 1L/m trong luồng không khí phải nhỏ hơn 3,4kPa. Ống có bán sẵn trên thị trường. 

- Máy lấy mẫu cá nhân, 0,01 đến 0,2L/phút, với ống dẫn khí mềm.

- Máy sắc ký khí, FID, máy tính, và cột.
- Lọ, thủy tinh, 2mL, nắp có lót PTFE. 

- Syringe, 10μL, có thể đọc đến 0,1μL.
- Bình định mức, 10mL. 

- Pipet, thể tích, 10 đến 100 μL và 1,0mL, với quả bóp pipet. 

2.3. Hóa chất và thuốc thử:
- Carbon disulfide, chất lượng sắc ký*. 

- Vinyliden chloride, 99%.*. 

- Cyclohexan.

- Dung dịch chuẩn gốc, 10mg/mL. Hòa tan 0,1g vinyliden chloride trong CS2 để pha thành 10mL dung dịch. Chuẩn bị trong làm lặp lại. 

- Dung dịch gốc DE, 10mg/mL. Hòa tan 0,1g vinyliden chloride trong cyclohexan để tạo ra 10mL dung dịch. Chuẩn bị trong làm lặp lại.
- Nitơ hoặc heli, tinh khiết. 

- Hydro, điều chế sẵn. 

- Không khí, được lọc.
CHÚ Ý ĐẶC BIỆT: Vinyliden chloride là chất nghi ngờ gây ung thư. Carbon disulfide và vinyliden chloride là chất độc và nguy hiểm cháy nổ nghiêm trọng (điểm chớp cháy = - 30°C đối với CS2 và -10°C đối với vinyliden chloride). Chỉ làm việc với cả hai hợp chất trong tủ hút. Vinyliden chloride polymer hóa trên 0°C, đặc biệt khi có mặt oxy hoặc chất xúc tác; sản phẩm phản ứng nổ có thể xảy ra. 

2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Lấy mẫu 

- Hiệu chỉnh bơm máy lấy mẫu cá nhân với một dụng cụ lấy mẫu đại diện. 

- Bẻ ngay các đầu của ống lấy mẫu trước khi lấy mẫu. Gắn ống lấy mẫu vào máy lấy mẫu cá nhân với ống mềm. 

- Lấy mẫu ở lưu lượng đã biết chính xác từ 0,01 đến 0,2L/phút cho tổng cỡ mẫu từ 2,5 đến 7L. 

- Đậy nắp 2 đầu ống lấy mẫu. Đóng gói an toàn để vận chuyển. 

LƯU Ý: Vận chuyển mẫu được làm lạnh sẽ làm giảm sự di chuyển của vinyliden chloride tới phần chất hấp phụ phía sau.

- Song song làm 2 - 10 mẫu trắng. 

2.4.2. Chuẩn bị mẫu
- Để các mẫu cân bằng với nhiệt độ phòng trước khi mở nắp. Đặt các phần hấp phụ phía trước và phía sau của ống lấy mẫu vào các lọ riêng biệt. 

- Thêm 1,0mL CS2 vào mỗi lọ. Đây nắp lọ ngay lập tức. 

- Để yên trong 30 phút thỉnh thoảng có khuấy lắc.
2.4.3. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng 

- Hiệu chuẩn hàng ngày với ít nhất 6 chuẩn làm việc. 
a. Thêm các lượng đã biết của dung dịch chuẩn gốc với CS2 vào trong các bình định mức 10mL và pha loãng đến vạch. Chuẩn bị các chuẩn làm việc trong khoảng 10 đến 100μg vinyliden chloride/mL.
b. Phân tích với mẫu thử và mẫu trắng (như các bước trong phần Phân tích mẫu). 

c. Lập đồ thị hiệu chuẩn (diện tích pic hoặc chiều cao pic đối với μg vinyliden chloride). 

- Xác định hiệu suất giải hấp (DE) ít nhất một lần cho mỗi lô than dùng để lấy mẫu trong phạm vi quan tâm. Chuẩn bị ba ống ở mỗi mức nồng độ trong số năm mức nồng độ cộng với ba mẫu trắng phương tiện . 

a. Tháo và loại bỏ phần chất hấp thụ phía sau của một ống lấy mẫu trắng phương tiện. 

b. Tiêm một lượng đã biết (2 đến 10μL) của dung dịch gốc DE trực tiếp lên phần hấp phụ phía trước với một syringe microlít. 

c. Đậy nắp ống. Để yên qua đêm. 

d. Giải hấp (như các bước phần Chuẩn bị mẫu) và phân tích cùng với các chuẩn làm việc (như các bước trong phần Phân tích mẫu). 

e. Lập đồ thị của hiệu suất giải hấp DE so với μg vinyliden chloride được thu hồi (tìm thấy). 

- Phân tích ba đỉnh mù kiểm soát chất lượng và ba đỉnh phân tích để đảm bảo rằng đồ thị hiệu chuẩn và đồ thị DE nằm trong tầm kiểm soát.

2.4.4. Điều kiện sắc ký
- Detector FID.
- Nhiệt độ buồng tiêm mẫu: 150oC.

- Nhiệt độ detector: 200oC.
- Nhiệt độ cột: 65oC.
- Thể tích tiêm mẫu: 5µL.

- Tốc độ khí mang He hoặc N2: 30mL/min.
- Cột thủy tinh silan hóa, 3m x 6mm OD nhồi với Durapak OPN 100/120mesh hoặc tương đương

- Cột mao quản, silica nung chảy, 30m x 0,32mm ID; bề dày film 1,80μm diphenyl/dimetyl polysiloxan, Rtx® -502.2 hoặc tương đương. 
- Hiệu chuẩn: dung dịch vinyliden chloride trong CS2. 

- Giải hấp: 1mL CS2, để yên 30 phút.
2.4.5. Phân tích mẫu 

- Đặt máy sắc ký khí theo khuyến nghị của nhà sản xuất và các điều kiện nêu trên. Tiêm mẫu bằng tay sử dụng kỹ thuật đẩy dung môi hoặc bằng bộ tiêm mẫu tự động.

 LƯU Ý: Nếu đáp ứng pic nằm vượt trên phạm vi tuyến tính của chuẩn làm việc, pha loãng bằng CS2, phân tích lại và áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán. 

- Đo diện tích pic hoặc chiều cao pic. 
2.5. Tính toán kết quả:
Xác định khối lượng tính bằng µg (đã hiệu chỉnh hiệu suất giải hấp DE) của chất phân tích được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước của ống lấy mẫu (Wf) và phần hấp phụ phía sau của ống lấy mẫu (Wb), và trong trung bình mẫu trắng phương tiện phần hấp phụ phía trước (Bf) và phần hấp phụ phía sau (Bb). 
LƯU Ý: Nếu Wb > Wf/10, báo cáo sự xuyên thủng (quá tải) và có thể mất mẫu.

Nồng độ vinyliden chloride (hay1,1-dichlor ethyle) trong thể tích không khí đã lấy mẫu (C), biểu thị bằng miligam trên mét khối (mg/m3), được tính theo công thức:
 


               (Wf + Wb – Bf - Bb)
 


   C =  ---------------------------------  (mg/m3)  

                                                    V                                                                                                                                                                           
Trong đó:

Wf: Là vinyliden chloride trong mẫu thử được tìm trong phần hấp phụ phía trước của ống lấy mẫu (µg)
Wb: Là vinyliden chloride trong mẫu thử được tìm trong phần hấp phụ phía sau của ống lấy mẫu (µg)

Bf: Là lượng vinyliden chloride trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước của ống lấy mẫu trắng phương tiện (µg)

Bb: Là lượng vinyliden chloride trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía sau của ống lấy mẫu trắng phương tiện (µg)

V: Là thể tích không khí đã lấy mẫu, tính bằng lit (L)

Chú ý: µg/L = mg/m3.
3. Đánh giá phương pháp:
Phương pháp đã được thử nghiệm với mẫu nạp từ 13 đến 85μg vinyliden chloride trên mỗi ống than. Các mẫu đã được thu thập từ khí quyển có chứa vinyliden chloride trong khoảng từ 7,6 đến 10,0mg/m3 và có giá trị độ ẩm tương đối trong phạm vi 10 đến 95%. Độ lệch chuẩn tương đối tổng hợp của phép đo là 4,8% cho phân tích 36 mẫu trong phạm vi từ 12 đến 85μg vinyliden chloride cho mỗi mẫu. Hiệu suất giải hấp được xác định là 80% khi nạp 7μg vinyliden chloride tại một nồng độ vinyliden chloride 10mg/m3 và độ ẩm tương đối cao; thể tích đột phá (quá tải) là 7,3L khi lấy mẫu ở 0,2L/phút từ bầu khí quyển này. Ở độ ẩm tương đối 87%, thể tích đột phá là 10% thể tích đột phá ở độ ẩm tương đối 10%.
Phụ lục 63.
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH DICHLORVOS [(CH3O)2P(O)OCH=CCl2] TRONG KHÔNG KHÍ  
- PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Dichlorvos trong không khí được đi qua màng lọc sợi quartz 13mm của ống OVS-2, được hấp phụ vào chất hấp phụ XAD-2, 270mg/140mg trong ống. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình nhiệt độ lò, cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FPD, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được hàm lượng dichlorvos có trong mẫu khí đem phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Bộ lấy mẫu: Ống thủy tinh, 11mm ID x 13mm OD x 50mm dài, với đầu ra phía trước được kéo thành ống dài 25mm x 6mm o.d. Phần mở rộng của ống chứa ở phần phía trước 270mg chất hấp thụ XAD-2 20/60mesh hoặc tương đương được giữ đúng vị trí bởi màng lọc sợi quartz 9 - 10mm o.d và vòng giữ lại polytetrafluoroethylen (PTFE). Phần phía trước được tách ra khỏi phần phía sau chứa 140mg chất hấp thụ XAD-2 hoặc tương đương với một nút ngắn bọt polyurethan. Phần phia sau được giữ đúng vị trí bởi một nút dài bọt polyurethane. Ống có bán sẵn trên thị trường như bộ lấy mẫu OVS-2. 
LƯU Ý: Một số ống OVS-2 có chứa bộ lọc sợi thủy tinh, như được chỉ định trong  phương pháp của OSHA. Những ống này, tuy nhiên, không hoạt động tốt cho các chất phân tích phân cực hơn (amid, phosphoramid, và sulfoxide). Độ thu hồi thấp hoặc thất thường cho malathion có thể gặp phải với bộ lọc sợi thủy tinh.

- Máy lấy mẫu cá nhân, 0,2 đến 1L/phút, với ống dẫn khí mềm, tốt nhất là ống silicon, polyetylen hoặc PTFE.
- Lọ, 4mL, nắp có lót màng ngăn PTFE, lọ cho tiêm mẫu tự động 2mL GC với nắp kẹp có lót màng ngăn PTFE.  

- Máy sắc ký khí, với FPD với bộ lọc băng thông 525nm cho mode phosphorous, máy tính và cột sắc ký.
- Syringes, 5, 100, 50 và 10μL, để chế dung dịch chuẩn và tiêm mẫu GC.
- Bình định mức, 500, 10 và 2mL. 
- Nhíp.
- Dụng cụ kẹp mép nắp lọ GC.
- Bể làm sạch siêu âm nhỏ
2.3. Hóa chất và thuốc thử:
- Dichlorvos, cấp chuẩn phân tích.
- Triphenyl phosphat, triphenyl phosphat, cấp chuẩn phân tích.
- Toluen, cấp phân tích thuốc trừ sâu.

- Aceton, cấp thuốc thử ACS hoặc cao hơn.

- Dung dịch giải hấp: Thêm 50mL aceton vào bình định mức 500mL. Pha loãng đến thể tích với toluen. (Không giữ lâu hơn 30 ngày ở 0 - 4°C).
LƯU Ý: Đối với chuẩn nội tùy chọn, thêm 1mL dung dịch 5mg/mL của triphenyl phosphat trong toluen thành 500mL dung dịch giải hấp.
- Các dung dịch gốc lân hữu cơ, 10mg/mL. Chuẩn bị dung dịch chuẩn gốc riêng của từng loại thuốc bảo vệ thực vật quan tâm đến 90/10 toluen/aceton (v/v). Tất cả thuốc trừ sâu được tìm thấy có thể hòa tan với nồng độ ít nhất 10mg/mL.
- Dung dịch tăng cường để hiệu chuẩn và bổ sung phương tiện (như bước trong phần Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng). 

LƯU Ý: Các dung dịch tăng cường có thể chứa nhiều hơn nhiều hơn một chất phân tích. 
a. Dung dịch tạo đỉnh SS-1: Pha loãng thể tích dung dịch gốc được chỉ ra đến 10mL với toluen hoặc toluen/aceton (v/v) 90/10. LƯU Ý: Các dung dịch tạo đỉnh có thể chứa nhiều hơn một chất phân tích. 
b. Dung dịch tạo đỉnh SS-0,1: Pha loãng 1mL dung dịch SS-1 với toluen đến 10mL.
- Khí heli, tinh khiết.

- Khí hydro, tinh khiết.
- Không khí khô, tinh khiết.
- Khí nitơ, tinh khiết.
- Khí oxy, tinh khiết. (Nếu được đòi hỏi bởi detector)
CHÚ Ý ĐẶC BIỆT: Các hợp chất lân hữu cơ có độc tính cao. Cần phải đặc biệt lưu ý để tránh hít phải hoặc tiếp xúc với da thông qua việc đeo găng tay và mặc quần áo phù hợp khi xử lý nguyên liệu nguyên chất. Toluen dễ cháy và độc hại. Aceton rất dễ cháy. Chuẩn bị tất cả mẫu trong một tủ hốt thông gió tốt. 
- Dung dịch chiết xuất: 2mL dung dịch 90% toluen/10% aceton
2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Lấy mẫu 

- Hiệu chỉnh bơm máy lấy mẫu cá nhân với một dụng cụ lấy mẫu đại diện.

- Kết nối bộ lấy mẫu với bơm lấy mẫu cá nhân bằng ống mềm. Bộ lấy mẫu phải được đặt thẳng đứng với đầu lớn hướng xuống, vào trong vùng thở của công nhân theo cách mà nó không cản trở hiệu quả công việc. 
- Lấy mẫu ở lưu lượng đã biết chính xác từ 0,2 - 1L/phút cho tổng cỡ mẫu từ 12 - 240L. 
- Đậy cả hai đầu của bộ lấy mẫu bằng nắp chất dẻo và đóng gói chắc chắn để vận chuyển.
- Song song làm 2 - 10 mẫu trắng hiện trường. 
2.4.2. Chuẩn bị mẫu 
- Tháo nắp từ đầu lớn và tháo vòng giữ PTFE; chuyển bộ lọc và phần XAD-2 phía trước sang một lọ 4mL. Chuyển nút bọt polyurethane ngắn có phần XAD-2 phía sau sang lọ 4mL thứ hai. 
- Thêm 2mL dung môi giải hấp với chất chuẩn nội vào mỗi lọ bằng cách sử dụng syringe 5mL hoặc pipet 2mL. Đậy nắp mỗi lọ.
- Để yên 30 phút, ngâm các lọ khoảng 1/2inch trong bể siêu âm 30 phút. Ngoài ra, đặt các lọ vào máy lắc hoặc cốc lắc trong 1 giờ. 
- Chuyển từ 1 đến 1,5mL từ mỗi lọ 4mL sang lọ GC 2mL sạch, đậy nắp và dán nhãn.
2.4.3. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng 

- Hiệu chuẩn hàng ngày với ít nhất sáu chuẩn làm việc bao gồm phạm vi phân tích của phương pháp phân tích chất riêng lẻ. 
a. Thêm lượng đã biết của dung dịch chuẩn tăng cường (SS-1 hoặc SS-0,1 tới dung dịch giải hấp trong bình định mức 2mL và pha loãng đến vạch. 
LƯU Ý: Nếu chất chuẩn nội được bao gồm trong dung dịch giải hấp, thì lấy chính xác 2mL dung dịch giải hấp vào bình định mức phải được cô đặc nhẹ dưới một dòng nitơ nhẹ nhàng để đáp ứng thể tích quy định của dung dịch tăng cường. Sau khi thêm các dung dịch tăng cường vào dung dịch giải hấp hơi đậm đặc, pha loãng đến vạch 2mL bằng toluen hoặc toluen/aceton 90/10.
b. Bao gồm mẫu trắng hiệu chuẩn của dung dịch giải hấp không tăng cường. 
c. Phân tích cùng với các mẫu hiện trường, mẫu trắng tại hiện trường (chuyến đi) và mẫu đối chứng trong phòng thí nghiệm (như các bước phần Phân tích mẫu).
d. Chuẩn bị đồ thị hiệu chuẩn (diện tích pic với μg chất phân tích), hoặc nếu sử dụng chất chuẩn nội (IS) (diện tích pic của chất phân tích/diện tích pic của IS với μg chất phân tích).
- Chuẩn bị Mẫu Kiểm soát Phòng thí nghiệm (LCS) với mỗi bộ mẫu, lặp lại. 
a. Tháo nắp khỏi đầu lớn của ống lấy mẫu, sử dụng 30μL dung dịch tạo đỉnh SS-1 để rửa mặt bộ lọc sợi thạch anh. Đậy nắp và để yên trong tối thiểu 1 giờ. Tốt hơn, những thứ này phải được chuẩn bị ngay khi mẫu đến và phải được bảo quản cùng với các mẫu hiện trường cho đến khi được phân tích.
b. Bao gồm một bộ lấy mẫu không tăng cường làm mẫu trắng phương tiện (phương pháp).

c. Phân tích cùng với các mẫu hiện trường và mẫu trắng, và các chất chuẩn hiệu chuẩn lỏng (như các bước phần Phân tích mẫu trở đi).

- Khi mở rộng ứng dụng của phương pháp này cho các hợp chất phosphor hữu cơ khác, Thử nghiệm hiệu suất giải hấp tối thiểu (DE) sau đây có thể được thực hiện như sau: 
a. Xác định Giới hạn tiếp xúc cho phép (REL) QCVN (hoặc OSHA PEL, tính bằng mg/m3. 
b. Chuẩn bị dung dịch tạo đỉnh SS-1; hoặc sử dụng các công thức sau, cụ thể để tính trọng lượng của chất phân tích để thêm vào 10mL toluen/aceton 90/10.
 Đối với REL > 1mg/m3 (giả sử thể tích thu mẫu 12L), hãy đặt W = REL x 4m3.

 Đối với REL ≤ 1mg/m3 (giả sử thể tích thu mẫu 120L), hãy đặt W = REL x 40m3.

Trong đó W = trọng lượng (mg) chất phân tích để hòa tan vào 10mL dung môi giải hấp. Đặt [SS-1] = W/10mL trong đó [SS-1] = nồng độ của dung dịch tạo đỉnh SS-1 tính bằng mg/mL. 
c. Chuẩn bị dung dịch tạo đỉnh SS-0,1 bằng cách pha loãng 1 mL SS-1 thành 10 mL trong bình định mức. Hãy để [SS- 0,1] = [SS-1] x 0,1 trong đó [SS-0,1] = nồng độ của dung dịch tạo đỉnh SS-0,1. 
d. Chuẩn bị ba ống ở mỗi mức của năm mức cộng với ba mẫu trắng phương tiện. Nồng độ ở mỗi mức có thể được tính toán phù hợp. 
i. Tháo nắp nhựa ra khỏi đầu lớn của dụng cụ lấy mẫu, dùng một thể tích thích hợp dung dịch đỉnh cho vào mặt của bộ lọc sợi thạch anh.
ii. Đậy nắp và để bộ lấy mẫu qua đêm. 
e. Chuẩn bị các ống để phân tích (như các bước Chuẩn bị mẫu). 
f. Phân tích với chất chuẩn lỏng (như các bước Phân tích mẫu). 
g. Lập đồ thị của hiệu suất giải hấp (DE) với μg chất phân tích. 
h. Tiêu chí giải hấp phụ được chấp nhận cho 6 lần lặp lại là độ thu hồi trung bình > 75% với độ độ lệch chuẩn < ± 9%.
2.4.4. Điều kiện sắc ký
- Detector FPD (mode phosphorous)
- Nhiệt độ buồng bơm mẫu: 240oC.

- Nhiệt độ detector: 180oC đến 215oC (theo nhà sản xuất khuyến nghị).
- Thể tích bơm mẫu: 1 - 2µL.

- Áp suất khí mang heli: 15psi (104kPa).

- Cột mao quản silica nung chảy hoặc tương đương.  

(có thể dùng cột mao quản DB-1 dài 30m x 0,32mm ID; bề dày lớp film: 0,25mm; chương trình nhiệt độ lò cột: ban đầu 100oC tăng 3oC/ phút đến nhiệt độ cuối 275oC. Mode tiêm: SPL)
- Hiệu chuẩn: dung dịch chuẩn của các hợp chất phosphor hữu cơ trong toluen.

2.4.5. Phân tích mẫu 
- Đặt máy sắc ký khí theo khuyến nghị của nhà sản xuất và các điều kiện như phần trên. Tiêm phần mẫu mẫu bằng tay sử dụng kỹ thuật đẩy dung môi hoặc với bộ tiêm mẫu tự động. 

LƯU Ý: Nếu diện tích pic lớn hơn giới hạn tuyến tính của chuẩn làm việc, thì pha loãng bằng dung dịch giải hấp chứa nội chuẩn và phân tích lại. Áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán. 

- Đo diện tích pic của chất phân tích và của chất chuẩn nội.
2.5. Tính toán kết quả:
 Xác định khối lượng tính bằng μg (đã hiệu chỉnh theo hiệu suất giải hấp DE) của chất phân tích tương ứng được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước của tuýp lấy mẫu (Wf) và phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu (Wb), và trong phần hấp phụ phía trước của tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (Bf) và phần hấp phụ phía sau của tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (Bb). 

LƯU Ý: Bộ lọc được kết hợp với phần hấp phụ phía trước của tuýp lấy mẫu. Nếu Wb > Wf/10 báo cáo sự xuyên thủng (quá tải) và có thể mất mẫu.
Nồng độ dichlorvos trong thể tích không khí đã lấy mẫu (C), biểu thị bằng miligam trên mét khối (mg/m3), được tính theo công thức:

 


               (Wf + Wb – Bf - Bb)
 


         C =  ---------------------------------  (mg/m3)  

                                       V                                                                                                                                                                           
Trong đó:

Wf: Là lượng dichlorvos trong mẫu thử được tìm thấy trên màng lọc mẫu và trong phần hấp phụ phía trước tuýp lấy mẫu (µg)
Wb: Là lượng dichlorvos trong mẫu thử được tìm thấy trong phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu (µg)

Bf: Là lượng dichlorvos trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (µg)

Bb: Là lượng dichlorvos trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (µg)
V: Là thể tích không khí đã lấy mẫu, tính bằng lít (L)

Chú ý: µg/L = mg/m3.
Phụ lục 64.
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH DICROTOPHOS (C8H16NO5P) TRONG KHÔNG KHÍ  
- PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Dicrotophos trong không khí được đi qua màng lọc sợi quartz 13mm của ống OVS-2, được hấp phụ vào chất hấp phụ XAD-2, 270mg/140mg trong ống. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình nhiệt độ lò, cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FPD, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được hàm lượng dicrotophos có trong mẫu khí đem phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Bộ lấy mẫu: Ống thủy tinh, 11mm ID x 13mm OD x 50mm dài, với đầu ra phía trước được kéo thành ống dài 25mm x 6mm o.d. Phần mở rộng của ống chứa ở phần phía trước 270mg chất hấp thụ XAD-2 20/60mesh hoặc tương đương được giữ đúng vị trí bởi màng lọc sợi quartz 9 - 10mm o.d và vòng giữ lại polytetrafluoroethylen (PTFE). Phần phía trước được tách ra khỏi phần phía sau chứa 140mg chất hấp thụ XAD-2 hoặc tương đương với một nút ngắn xốp polyurethan. Phần phia sau được giữ đúng vị trí bởi một nút dài xốp polyurethane. Ống có sẵn trên thị trường như bộ lấy mẫu OVS-2. 
LƯU Ý: Một số ống OVS-2 có chứa bộ lọc sợi thủy tinh, như được chỉ định trong  phương pháp của OSHA. Những ống này, tuy nhiên, không hoạt động tốt cho các chất phân tích phân cực hơn (amid, phosphoramid, và sulfoxide). Độ thu hồi thấp hoặc thất thường cho malathion có thể gặp phải với bộ lọc sợi thủy tinh.

- Máy lấy mẫu cá nhân, 0,2 đến 1L/phút, với ống dẫn khí mềm, tốt nhất là ống silicon, polyetylen hoặc PTFE.
- Lọ, 4mL, nắp có lót màng ngăn PTFE, lọ cho tiêm mẫu tự động 2mL GC với nắp kẹp có lót màng ngăn PTFE.  

- Máy sắc ký khí, với FPD với bộ lọc băng thông 525nm cho mode phosphorous, máy tính và cột sắc ký.
- Syringes, 5, 100, 50 và 10μL, để chế dung dịch chuẩn và tiêm mẫu GC.
- Bình định mức, 500, 10 và 2mL. 
- Nhíp.
- Dụng cụ kẹp mép nắp lọ GC.
- Bể làm sạch siêu âm nhỏ
2.3. Hóa chất và thuốc thử:
- Dicrotophos, cấp chuẩn phân tích.
- Triphenyl phosphat, triphenyl phosphat, cấp chuẩn phân tích.
- Toluen, cấp phân tích thuốc trừ sâu.

- Aceton, cấp thuốc thử ACS hoặc cao hơn.

- Dung dịch giải hấp: Thêm 50mL aceton vào bình định mức 500mL. Pha loãng đến thể tích với toluen. (Không giữ lâu hơn 30 ngày ở 0 - 4°C).
LƯU Ý: Đối với chuẩn nội tùy chọn, thêm 1mL dung dịch 5mg/mL của triphenyl phosphat trong toluen thành 500mL dung dịch giải hấp.
- Các dung dịch gốc lân hữu cơ (dicrotophos), 10mg/mL. Chuẩn bị dung dịch chuẩn gốc riêng của từng loại thuốc bảo vệ thực vật quan tâm đến 90/10 toluen/aceton (v/v). Tất cả thuốc trừ sâu được tìm thấy có thể hòa tan với nồng độ ít nhất 10mg/mL.
- Dung dịch tăng cường để hiệu chuẩn và bổ sung phương tiện (như bước trong phần Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng). 

LƯU Ý: Các dung dịch tăng cường có thể chứa nhiều hơn nhiều hơn một chất phân tích. 
a. Dung dịch tạo đỉnh SS-1: Pha loãng thể tích dung dịch gốc được chỉ ra đến 10mL với toluen hoặc toluen/aceton (v/v) 90/10. LƯU Ý: Các dung dịch tạo đỉnh có thể chứa nhiều hơn một chất phân tích. 
b. Dung dịch tạo đỉnh SS-0,1: Pha loãng 1mL dung dịch SS-1 với toluen đến 10mL.
- Khí heli, tinh khiết.

- Khí hydro, tinh khiết.
- Không khí khô, tinh khiết.
- Khí nitơ, tinh khiết.
- Khí oxy, tinh khiết. (Nếu được đòi hỏi bởi detector)
CHÚ Ý ĐẶC BIỆT: Các hợp chất lân hữu cơ có độc tính cao. Cần phải đặc biệt lưu ý để tránh hít phải hoặc tiếp xúc với da thông qua việc đeo găng tay và mặc quần áo phù hợp khi xử lý nguyên liệu nguyên chất. Toluen dễ cháy và độc hại. Aceton rất dễ cháy. Chuẩn bị tất cả mẫu trong một tủ hốt thông gió tốt. 
- Dung dịch chiết xuất: 2mL dung dịch 90% toluen/10% aceton
2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Lấy mẫu 

- Hiệu chỉnh bơm máy lấy mẫu cá nhân với một dụng cụ lấy mẫu đại diện.

- Kết nối bộ lấy mẫu với bơm lấy mẫu cá nhân bằng ống mềm. Bộ lấy mẫu phải được đặt thẳng đứng với đầu lớn hướng xuống, vào trong vùng thở của công nhân theo cách mà nó không cản trở hiệu quả công việc. 
- Lấy mẫu ở lưu lượng đã biết chính xác từ 0,2 - 1L/phút cho tổng cỡ mẫu từ 12 - 240L. 
- Đậy cả hai đầu của bộ lấy mẫu bằng nắp chất dẻo và đóng gói chắc chắn để vận chuyển.
- Song song làm 2 - 10 mẫu trắng hiện trường. 
2.4.2. Chuẩn bị mẫu 
- Tháo nắp từ đầu lớn và tháo vòng giữ PTFE; chuyển bộ lọc và phần XAD-2 phía trước sang một lọ 4mL. Chuyển nút xốp polyurethane ngắn có phần XAD-2 phía sau sang lọ 4mL thứ hai. 
- Thêm 2mL dung môi giải hấp với chất chuẩn nội vào mỗi lọ bằng cách sử dụng syringe 5mL hoặc pipet 2mL. Đậy nắp mỗi lọ.
- Để yên 30 phút, ngâm các lọ khoảng 1/2inch trong bể siêu âm 30 phút. Ngoài ra, đặt các lọ vào máy lắc hoặc cốc lắc trong 1 giờ. 
- Chuyển từ 1 đến 1,5mL từ mỗi lọ 4mL sang lọ GC 2mL sạch, đậy nắp và dán nhãn.
2.4.3. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng 

- Hiệu chuẩn hàng ngày với ít nhất sáu chuẩn làm việc bao gồm phạm vi phân tích của phương pháp phân tích chất riêng lẻ. 
a. Thêm lượng đã biết của dung dịch chuẩn tăng cường (SS-1 hoặc SS-0,1 tới dung dịch giải hấp trong bình định mức 2mL và pha loãng đến vạch. 
LƯU Ý: Nếu chất chuẩn nội được bao gồm trong dung dịch giải hấp, thì lấy chính xác 2mL dung dịch giải hấp vào bình định mức phải được cô đặc nhẹ dưới một dòng nitơ nhẹ nhàng để đáp ứng thể tích quy định của dung dịch tăng cường. Sau khi thêm các dung dịch tăng cường vào dung dịch giải hấp hơi đậm đặc, pha loãng đến vạch 2mL bằng toluen hoặc toluen/aceton 90/10.
b. Bao gồm mẫu trắng hiệu chuẩn của dung dịch giải hấp không tăng cường. 
c. Phân tích cùng với các mẫu hiện trường, mẫu trắng tại hiện trường (chuyến đi) và mẫu đối chứng trong phòng thí nghiệm (như các bước phần Phân tích mẫu).
d. Chuẩn bị đồ thị hiệu chuẩn (diện tích pic với μg chất phân tích), hoặc nếu sử dụng chất chuẩn nội (IS) (diện tích pic của chất phân tích/diện tích pic của IS với μg chất phân tích).
- Chuẩn bị Mẫu Kiểm soát Phòng thí nghiệm (LCS) với mỗi bộ mẫu, lặp lại. 
a. Tháo nắp khỏi đầu lớn của ống lấy mẫu, sử dụng 30μL dung dịch tạo đỉnh SS-1 để rửa mặt bộ lọc sợi thạch anh. Đậy nắp và để yên trong tối thiểu 1 giờ. Tốt hơn, những thứ này phải được chuẩn bị ngay khi mẫu đến và phải được bảo quản cùng với các mẫu hiện trường cho đến khi được phân tích.
b. Bao gồm một bộ lấy mẫu không tăng cường làm mẫu trắng phương tiện (phương pháp).

c. Phân tích cùng với các mẫu hiện trường và mẫu trắng, và các chất chuẩn hiệu chuẩn lỏng (như các bước phần Phân tích mẫu trở đi).

- Khi mở rộng ứng dụng của phương pháp này cho các hợp chất phosphor hữu cơ khác, Thử nghiệm hiệu suất giải hấp tối thiểu (DE) sau đây có thể được thực hiện như sau: 
a. Xác định Giới hạn tiếp xúc cho phép (REL) QCVN (hoặc OSHA PEL, tính bằng mg/m3. 
b. Chuẩn bị dung dịch tạo đỉnh SS-1; hoặc sử dụng các công thức sau, cụ thể để tính trọng lượng của chất phân tích để thêm vào 10mL toluen/aceton 90/10.
 Đối với REL > 1mg/m3 (giả sử thể tích thu mẫu 12L), hãy đặt W = REL x 4m3.

 Đối với REL ≤ 1mg/m3 (giả sử thể tích thu mẫu 120L), hãy đặt W = REL x 40m3.

Trong đó W = trọng lượng (mg) chất phân tích để hòa tan vào 10mL dung môi giải hấp. Đặt [SS-1] = W/10mL trong đó [SS-1] = nồng độ của dung dịch tạo đỉnh SS-1 tính bằng mg/mL. 
c. Chuẩn bị dung dịch tạo đỉnh SS-0,1 bằng cách pha loãng 1 mL SS-1 thành 10 mL trong bình định mức. Hãy để [SS- 0,1] = [SS-1] x 0,1 trong đó [SS-0,1] = nồng độ của dung dịch tạo đỉnh SS-0,1. 
d. Chuẩn bị ba ống ở mỗi mức của năm mức cộng với ba mẫu trắng phương tiện. Nồng độ ở mỗi mức có thể được tính toán phù hợp. 
i. Tháo nắp nhựa ra khỏi đầu lớn của dụng cụ lấy mẫu, dùng một thể tích thích hợp dung dịch đỉnh cho vào mặt của bộ lọc sợi thạch anh.
ii. Đậy nắp và để bộ lấy mẫu qua đêm. 
e. Chuẩn bị các ống để phân tích (như các bước Chuẩn bị mẫu). 
f. Phân tích với chất chuẩn lỏng (như các bước Phân tích mẫu). 
g. Lập đồ thị của hiệu suất giải hấp (DE) với μg chất phân tích. 
h. Tiêu chí giải hấp phụ được chấp nhận cho 6 lần lặp lại là độ thu hồi trung bình > 75% với độ độ lệch chuẩn < ± 9%.
2.4.4. Điều kiện sắc ký
- Detector FPD (mode phosphorous)
- Nhiệt độ buồng bơm mẫu: 240oC.

- Nhiệt độ detector: 180oC đến 215oC (theo nhà sản xuất khuyến nghị).
- Thể tích bơm mẫu: 1 - 2µL.

- Áp suất khí mang heli: 15psi (104kPa).

- Cột mao quản silica nung chảy hoặc tương đương.  

(có thể dùng cột mao quản DB-1 dài 30m x 0,32mm ID; bề dày lớp film: 0,25mm; chương trình nhiệt độ lò cột: ban đầu 100oC tăng 3oC/ phút đến nhiệt độ cuối 275oC. Mode tiêm: SPL)
- Hiệu chuẩn: dung dịch chuẩn của các hợp chất phosphor hữu cơ trong toluen.

2.4.5. Phân tích mẫu 
- Đặt máy sắc ký khí theo khuyến nghị của nhà sản xuất và các điều kiện như phần trên. Tiêm phần mẫu mẫu bằng tay sử dụng kỹ thuật đẩy dung môi hoặc với bộ tiêm mẫu tự động. 

LƯU Ý: Nếu diện tích pic lớn hơn giới hạn tuyến tính của chuẩn làm việc, thì pha loãng bằng dung dịch giải hấp chứa nội chuẩn và phân tích lại. Áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán. 

- Đo diện tích pic của chất phân tích và của chất chuẩn nội.
2.5. Tính toán kết quả:
 Xác định khối lượng tính bằng μg (đã hiệu chỉnh theo hiệu suất giải hấp DE) của chất phân tích tương ứng được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước của tuýp lấy mẫu (Wf) và phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu (Wb), và trong phần hấp phụ phía trước của tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (Bf) và phần hấp phụ phía sau của tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (Bb). 

LƯU Ý: Bộ lọc được kết hợp với phần hấp phụ phía trước của tuýp lấy mẫu. Nếu Wb > Wf/10 báo cáo sự xuyên thủng (quá tải) và có thể mất mẫu.
Nồng độ dicrotophos trong thể tích không khí đã lấy mẫu (C), biểu thị bằng miligam trên mét khối (mg/m3), được tính theo công thức:

 


               (Wf + Wb – Bf - Bb)
 


         C =  ---------------------------------  (mg/m3)  

                                       V                                                                                                                                                                           
Trong đó:

Wf: Là lượng dicrotophos trong mẫu thử được tìm thấy trên màng lọc mẫu và trong phần hấp phụ phía trước tuýp lấy mẫu (µg)
Wb: Là lượng dicrotophos trong mẫu thử được tìm thấy trong phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu (µg)

Bf: Là lượng dicrotophos trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (µg)

Bb: Là lượng dicrotophos trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (µg)
V: Là thể tích không khí đã lấy mẫu, tính bằng lít (L)

Chú ý: µg/L = mg/m3.
Phụ lục 65.
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH DIMETHYLAMIN [(CH3)2NH] TRONG KHÔNG KHÍ  
- PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Dimethylamin trong không khí đi qua ống chất hấp phụ rắn, được hấp phụ vào chất hấp phụ silicagel, 150mg/75mg trong ống. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình nhiệt độ lò, cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FID, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được hàm lượng dicrotophos có trong mẫu khí đem phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Bộ lấy mẫu: Ống thủy tinh đã được hàn kín hai đầu, với 2 đầu đậy mũ chất dẻo, dài 7cm x 6mm OD x 4m ID,, chứa 2 phần silicagel 20/40mesh (phía trước :150mg; phía sau: 75mg). Nút bông thủy tinh đã được silan hóa được nút ở phía trước. Các nút bọt urethan ngăn cách 2 phần và nút giữ lại phía sau. Ống có sẵn trên thị trường. 
- Máy lấy mẫu cá nhân, 0,01 đến 1L/phút, với ống dẫn khí mềm.

- Túi làm lạnh, túi đã đươc đóng ("Băng xanh", hoặc tương đương).

- Máy sắc ký khí, với FID, máy tính và cột sắc ký.
-  Lọ thủy tinh, 2mL, có nắp lót màng ngăn bằng PTFE.

- Syringes, 20μL, 10μL, 1μL.

- Pipet, 0,5, 1, 2, và 10 mL.

- Bình định mức, 10mL. 
- Nhíp.
2.3. Hóa chất và thuốc thử:
- Acid sulfuric 0,1M, trong nước methanol 10% (v/v)

 (H2O 90% + methanol 10%). *

- Dung dịch kali hydroxide (KOH) 0,3M. *

- Amin, độ tinh khiết cao nhất hiện có. *

LƯU Ý: Dimethylamin được bán trên thị trường có sẵn dưới dạng dung dịch nước 40%.
(Aldrich Co. hoặc tương đương).

- Dung dịch chuẩn gốc * Pha loãng 1mL amin thành 10mL bằng nước đã khử ion. Kiểm tra nồng độ bằng cách chuẩn độ với acid sulfuric chuẩn

- Hydro, được điều chế sẵn.

- Nitơ, tinh khiết.

- Không khí, đã nén và lọc.

LƯU Ý: Các amin là rất dễ cháy và có mùi amonia mạnh. Chúng có thể gây tổn thương mắt nghiêm trọng và có thể dễ dàng hấp thụ qua da. Acid sulfuric có tính ăn mòn cao và kali hydroxide là chất ăn da. Tất cả mọi người làm việc với các hợp chất này nên được thực hiện trong tủ hút. Sử dụng quần áo bảo hộ thích hợp bao gồm găng tay, kính an toàn và áo khoác phòng thí nghiệm.
2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Lấy mẫu 

- Hiệu chỉnh bơm máy lấy mẫu cá nhân với một dụng cụ lấy mẫu đại diện.

- Bẻ các đầu của ống lấy mẫu ngay lập tức trước khi lấy mẫu. Gắn ống lấy mẫu vào máy bơm lấy mẫu với ống mềm.

- Lấy mẫu ở lưu lượng đã biết chính xác từ 0,01 - 1L/phút cho tổng cỡ mẫu từ 3 - 30L. 
- Đậy cả hai đầu của ống lấy mẫu và đóng gói an toàn để vận chuyển với chất làm lạnh đóng bao. và đóng gói an toàn để vận chuyển với túi chất làm lạnh đã đóng gói.
.-  Song song làm 2 - 10 mẫu trắng hiện trường.

2.4.2. Chuẩn bị mẫu 
- Đặt phần chất hấp thụ phía trước và phía sau của ống lấy mẫu vào các lọ riêng biệt. Thêm nút bông thủy tinh vào lọ đựng phần chất hấp phụ phía trước. Bỏ đi các nút xốp.

- Thêm 1,0mL H2SO4 0,1M trong nước methanol. Đậy chặt nắp lọ.

- Lắc các lọ trong bể nước siêu âm trong 3 giờ.

LƯU Ý: Nước trong bể siêu âm có thể nóng lên (khoảng 50 - 60°C) trong thời gian giải hấp. Vì vậy, tất cả các lọ phải được đậy chặt nắp để giảm thiểu thất thoát do bay hơi.

- Trung hòa dung dịch mẫu như sau: để các hạt silicagel lắng trong vài phút. Chuyển một lượng 500μL chất lỏng nổi phía trên vào lọ sạch. Thêm 500μL KOH 0,3M.

(PH của dung dịch phải lớn hơn 10). Phân tích các dung dịch ngay lập tức (như các bước trong phần Phân tích mẫu).


LƯU Ý: Đảm bảo rằng không có silicagel hiện diện khi thêm KOH để tránh làm mất chất phân tích.

2.4.3. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng 

- Hiệu chuẩn hàng ngày với ít nhất sáu chuẩn làm việc bao gồm phạm vi quan tâm. 

a. Thêm phần dung dịch chuẩn gốc vào bình định mức 10mL và pha loãng tới vạch bằng acid sulfuric 0,1M trong nước methanol.
b. Trung hòa các dung dịch chuẩn như phần Chuẩn bị mẫu.

c. Lập đường chuẩn (diện tích pic hoặc chiều cao pic so với mg amin trên mỗi mẫu).

-  Xác định hiệu suất giải hấp (DE) ít nhất một lần cho mỗi lô silicagel được sử dụng để lấy mẫu trong phạm vi nồng độ quan tâm. Chuẩn bị bốn ống lấy mẫu ở mỗi mức trong số năm mức cộng với mẫu trắng phương tiện.
a. Đo lượng silica gel đã sử dụng ở phần chất hấp thụ phía trước ở trong lọ.

b. Tiêm một lượng đã biết (1 đến 20μL) dung dịch chuẩn gốc, hoặc dung dịch pha loãng đó trực tiếp lên silicagel.

c. Đậy nắp lọ. Để yên qua đêm.

d. Giải hấp và trung hòa như các bước trong phần Chuẩn bị mẫu.  
e. Phân tích các chuẩn làm việc và các mẫu trắng cùng nhau (như các bước trong phần Phân tích mẫu).
f. Lập đồ thị của hiệu suất giải hấp DE so với mg chất phân tích được thu hồi.

- Phân tích ba đỉnh mù kiểm soát chất lượng và ba đỉnh phân tích để đảm bảo rằng đồ thị hiệu chuẩn nằm trong tầm kiểm soát.

2.4.4. Điều kiện sắc ký
- Detector FID.
- Nhiệt độ buồng bơm mẫu: 155oC.

- Nhiệt độ detector: 200oC.
- Thể tích bơm mẫu: 1µL.

- Cột thủy tinh 1,8m x 4mm ID, Carbowax 20M 4% + KOH 0,8% trên Carbosieve B (60/80mesh) hoặc tương đương.  

- Khí mang nitơ: 30mL/phút.
- Hiệu chuẩn: dung dịch chuẩn của chất phân tích trong acid sulfuric loãng.
- Dung dịch giải hấp: 1mL H2SO4 loãng trong dung dịch nước methanol 10% (v /v).

2.4.5. Phân tích mẫu 
- Đặt máy sắc ký khí theo khuyến nghị của nhà sản xuất và các điều kiện như phần trên. 
LƯU Ý: Sử dụng tấm lót thủy tinh có thể tháo rời ở đầu vào của cột GC. Tháo lớp lót thủy tinh khỏi sắc ký khí và làm sạch nó bằng nước và tráng aceton ở cuối mỗi ngày. Để ngăn ngừa sự tích tụ muối, tấm lót thủy tinh GC đã được ngâm trong dung dịch KOH bão hòa và được đóng gói bằng bông thủy tinh tẩm KOH.
· Tiêm phần mẫu mẫu bằng tay sử dụng kỹ thuật đẩy dung môi hoặc với bộ tiêm mẫu tự động. 

- Đo diện tích pic hoặc chiều cao pic.
2.5. Tính toán kết quả:
 Xác định khối lượng tính bằng mg (đã hiệu chỉnh theo hiệu suất giải hấp DE) của chất phân tích được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước của tuýp lấy mẫu (Wf) và phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu (Wb), và trong phần hấp phụ phía trước của tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (Bf) và phần hấp phụ phía sau của tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (Bb) từ đồ thị hiệu chuẩn. 

Nồng độ dimethylamin trong thể tích không khí đã lấy mẫu (C), biểu thị bằng miligam trên mét khối (mg/m3), được tính theo công thức:

 


               (Wf + Wb – Bf - Bb). 103
 


             C =  ---------------------------------  (mg/m3)  

                                             V                                                                                                                                                                           
Trong đó:

Wf: Là lượng dimethylamin trong mẫu thử được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước tuýp lấy mẫu (mg)
Wb: Là lượng dimethylamin trong mẫu thử được tìm thấy trong phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu (mg)

Bf: Là lượng dimethylamin trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (mg)

Bb: Là lượng dimethylamin trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (mg)
V: Là thể tích không khí đã lấy mẫu, tính bằng lít (L).

3. Đánh giá phương pháp:
Độ chính xác, độ lệch ​​và độ thu hồi được liệt kê dưới đây được xác định bằng cách phân tích các bầu khí quyển được tạo ra chứa một nửa, một và hai lần tiêu chuẩn QCVN. Nồng độ được tạo ra được xác minh độc lập. Không quan sát thấy sự đột phá (quá tải) của phần trước của ống silicagel sau khi lấy mẫu môi trường thử nghiệm khô. Độ ổn định của mẫu không được xác định.
Các trở ngại: Phương pháp này chỉ được đánh giá trong không khí khô. Silicagel có thể bị giảm sức chứa (hấp phụ) ở độ ẩm cao. Đỉnh methanol có thể gây trở ngại cho các phép phân tích ở mức thấp.

Phụ lục 66.
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH DIMETHYLFORMAMIDE [O=CHN(CH3)2] TRONG KHÔNG KHÍ  
- PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Dimethylformamide trong không khí được đi qua ống thủy tinh chứa chất hấp phụ rắn là silica gel 20/40mesh và được hấp phụ vào silicagel trong ống. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình nhiệt độ lò, cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector FID, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được hàm lượng dimethylformamide có trong mẫu khí đem phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Bộ lấy mẫu: Ống thủy tinh, dài 7cm, đường kính ngoài 6mm OD, đường kính trong 4mm ID, có nắp mũ chất dẻo, chứa hai phần silicagel 20/40mesh (phía trước: 150mg; phía sau: 75mg) được ngăn cách bằng nút xốp urethan 2mm. Một nút cắm bông thủy tinh silylated đặt trước phần phía trước và một nút xốp urethan 3mm cắm theo sau phần phia sau. Áp suất giảm qua ống phải nhỏ hơn 3,4kPa (2,5cmHg) ở luồng không khí 1L/phút. Ống có bán sẵn trên thị trường.

- Máy lấy mẫu cá nhân, 0,01 đến 1L/phút, với ống dẫn khí mềm.

- Máy sắc ký khí, FID, máy tính tích phân, và cột sắc ký.

- Lọ, 2mL, nắp kẹp gấp mép có lót màng ngăn PTFE, hoặc lọ cho tiêm mẫu tự động.  
- Syringes microlit, 10μL và cỡ khác thuận tiện cho việc pha chuẩn.

- Pipet, 1,0mL.

- Bình định mức, 10mL.

- Bể siêu âm.
2.3. Hóa chất và thuốc thử:
- Methanol, cấp thuốc thử.*

- Chất phân tích: dimethylformamide, cấp thuốc thử.*

- Aceton, cấp thuốc thử.*

- Dung dịch gốc hiệu quả giải hấp (DE), 0,05mg/mL. Chuẩn bị các dung dịch dimethylformamide pha mới hàng ngày trong aceton.

- Hydro, được điều chế sẵn.

- Không khí, đã lọc, nén.

- Nitơ, tinh khiết.

*LƯU Ý: Aceton và methanol dễ cháy và là chất nguy cơ cháy nổ nguy hiểm.. Chúng có độc tính trung bình khi nuốt phải và hít phải.

Dimethylformamide là chất gây kích ứng mạnh đối với da và mô và có nguy cơ cháy trung bình.

2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Lấy mẫu 

- Hiệu chỉnh bơm máy lấy mẫu cá nhân với một dụng cụ lấy mẫu đại diện.
- Bẻ các đầu của ống lấy mẫu ngay trước khi lấy mẫu. Gắn ống lấy mẫu vào bơm lấy mẫu cá nhân với ống mềm.

- Lấy mẫu ở lưu lượng đã biết chính xác từ 0,01 - 1L/phút cho tổng cỡ mẫu từ 15 - 80L. 
- Đậy cả hai đầu của ống lấy mẫu. Đóng gói chắc chắn để vận chuyển.
- Song song làm 2 - 10 mẫu trắng hiện trường. 
2.4.2. Chuẩn bị mẫu 
- Đặt phần chất hấp phụ phía trước và phía sau của ống lấy mẫu vào các lọ riêng biệt. Bỏ bông thủy tinh và nút cắm xốp.

- Thêm 1,0mL methanol vào mỗi lọ. Đậy nắp gập mép vào mỗi lọ.

- Lắc trong 60 phút trong bể siêu âm.

2.4.3. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng 

- Hiệu chuẩn hàng ngày với ít nhất sáu chuẩn làm việc trong khoảng 0,05 đến 4mg dimethylformamide cho mỗi mẫu.

a. Thêm lượng đã biết của chất phân tích (nguyên chất hoặc pha loãng với methanol) vào methanol trong bình định mức 10mL và pha loãng đến vạch.

b. Phân tích cùng với các mẫu và mẫu trắng (như các bước phần Phân tích mẫu).

c. Lập đường chuẩn (diện tích pic so với mg chất phân tích).
- Xác định hiệu suất giải hấp (DE) ít nhất một lần cho mỗi lô silicagel được sử dụng để lấy mẫu trong phạm vi hiệu chuẩn (bước trên). Chuẩn bị ba ống ở mỗi mức trong số năm mức cộng với ba mẫu trắng phương tiện.

a. Tháo và loại bỏ phần chất hấp thụ phía sau của ống lấy mẫu trắng phương tiện.

b. Bơm một lượng đã biết (1 đến 20μL) chất phân tích tinh khiết hoặc dung dịch gốc DE trực tiếp lên phần hấp thụ phía trước với một syringes microlit.

c. Đậy kín ống. Để yên qua đêm.

d. Giải hấp (như các bước phần Chuẩn bị mẫu) và phân tích cùng với các chuẩn làm việc (như các bước phần Phân tích mẫu).

e. Lập đồ thị của hiệu suất giải hấp DE so với mg chất phân tích được thu hồi.

- Phân tích ba đỉnh mù kiểm soát chất lượng và ba đỉnh phân tích để đảm bảo rằng đồ thị hiệu chuẩn và đồ thị DE được kiểm soát.
2.4.4. Điều kiện sắc ký

- Nhiệt độ buồng bơm mẫu: 240oC.

- Nhiệt độ detector: 320oC.

- Nhiệt độ cột: 140oC. 

- Thể tích bơm mẫu: 5µL.

- Tốc độ khí mang (N2): 50mL/phút.

- Cột thủy tinh, 1,5m x 6mm OD; UCON 50-HB-5100 10%, KOH 2% trên Chromosorb WHP 100/120mesh hoặc tương đương.   

- Giải hấp: 1mL methanol, 1 giờ trong bể siêu âm.

2.4.5. Phân tích mẫu 
- Đặt máy sắc ký khí theo khuyến nghị của nhà sản xuất và các điều kiện như phần trên. Tiêm phần mẫu mẫu bằng tay sử dụng kỹ thuật đẩy dung môi hoặc với bộ tiêm mẫu tự động. 

LƯU Ý: Nếu diện tích pic lớn hơn giới hạn tuyến tính của chuẩn làm việc, thì pha loãng bằng methanol và phân tích lại. Áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán. 

- Đo diện tích pic của chất phân tích.
2.5. Tính toán kết quả:
 Xác định khối lượng tính bằng mg (đã hiệu chỉnh theo hiệu suất giải hấp DE) của chất phân tích được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước của tuýp lấy mẫu (Wf) và phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu (Wb), và trung bình trong phần hấp phụ phía trước của tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (Bf) và phần hấp phụ phía sau của tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (Bb). 

LƯU Ý: Nếu Wb > Wf/10 báo cáo sự xuyên thủng (quá tải) và có thể mất mẫu.
Nồng độ dimethylformamide trong thể tích không khí đã lấy mẫu (C), biểu thị bằng miligam trên mét khối (mg/m3), được tính theo công thức:

 


               (Wf + Wb – Bf - Bb) .103
 


             C =  ---------------------------------  (mg/m3)  

                                           V                                                                                                                                                                           
Trong đó:

Wf: Là lượng dimethylformamide trong mẫu thử được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước tuýp lấy mẫu (µg)
Wb: Là lượng dimethylformamide trong mẫu thử được tìm thấy trong phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu (µg)

Bf: Là lượng dimethylformamide trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (µg)

Bb: Là lượng dimethylformamide trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (µg)
V: Là thể tích không khí đã lấy mẫu, tính bằng lít (L)

3. Đánh giá phương pháp:
Phương pháp xác định đối với dimethylformamide được đánh giá trong khoảng từ 11 đến 61mg/m3 ở nhiệt độ và áp suất khí quyển 23oC và 761mmHg sử dụng cỡ mẫu 45L. Đã xảy ra sự xuyên thủng khi lấy mẫu môi trường thử nghiệm chứa 119,5mg/m3 dimethylformamide ở 0,859L/phút cho
146 phút. Phần trước của ống silicagel được tìm thấy chứa 15mg   dimethylformamide dưới những điều kiện này. Thử nghiệm hiệu quả thu gom được thực hiện ở nồng độ 61,1mg/m3 được xác định là 1,00. Hiệu suất giải hấp ở 0,759; 1,518 và 3,04mg trên mỗi ống silica gel tương ứng là 88,7; 90,4 và 92,2%. Một nghiên cứu lưu trữ trong năm ngày ở 1,5mg dimethylformamide trên mỗi ống silicagel đưa ra độ thu hồi 91,7%. Độ chính xác lấy mẫu và đo tổng thể, ŜrT, là 0,056.

Phụ lục 67.
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH 1,1-DIMETHYLHYDRAZIN [(CH3)2NNH2] TRONG KHÔNG KHÍ  
- PHƯƠNG PHÁP QUANG PHỔ KHẢ KIẾN
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

1,1-Dimethylhydrazin trong không khí đi qua ống chất hấp thụ lỏng chứa dung dịch acid hydrochloric 0,1M và được hấp thụ bởi acid hydrochloric 0,1M thông qua phản ứng giữa 1,1-dimethylhydrazin với HCl. Sau đó tiến hành phản ứng tạo màu với thuốc thử acid phosphomolybdic. Đo trên máy quang phổ khả kiến ở bước sóng 730nm. Trên cơ sở giá trị hấp thụ khả kiến của mẫu thử và chuẩn đo được, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được hàm lượng 1,1-dimethylhydrazin có trong mẫu khí đem phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Bộ lấy mẫu: Ống hấp thụ kiểu Gelman tạo khí sủi bọt 25ml chứa 10ml acid hydrochloric 0,1M.   
- Máy lấy mẫu cá nhân, 0,01 đến 1L/phút, với ống dẫn khí mềm bằng polyethylen hoặc PTFE.
- Nút thủy tinh hoặc nút không phản ứng cho sủi bọt.
- Ống thủy tinh, dài 5cm x 6mm I.D., đóng gói lỏng lẻo bằng bông thủy tinh.

- Máy quang phổ, đặt ở bước sóng 730nm.

- Cuvet đo quang có bề dày 1cm.

- Ống nghiệm, lớn.

- Bình định mức, 50mL, 100mL, 500mL,1000mL.

· Pipet thủy tinh, 10, 15, 25, và 50μL; 10 và 15mL, đi cùng với quả bóp pipet.

-  Ống đong chia độ, thủy tinh, 10mL, 25mL.

-  Nồi cách thủy ở 95oC.

- Đồng hồ bấm thời gian.

- Nhiệt kế, khoảng đo 0 - 120oC

2.3. Hóa chất và thuốc thử:
- 1,1-Dimethylhydrazin, * cấp thuốc thử ACS.

- Acid hydrochloric, cấp thuốc thử ACS.

- Môi trường hấp thụ, acid hydrochloric 0,1M: Cho 300mL nước cất trong bình định mức 1000mL, thêm 8,6mL dung dịch acid hydrochloric đậm đặc một cách thận trọng. Trộn và làm đầy đến vạch bằng nước cất.

- Dung dịch acid phosphomolybdic: Hòa tan 15g acid phosphomolybdic trong 500mL nước cất, để yên một ngày, và lọc qua giấy lọc gấp nếp.

- Nước, khử ion và chưng cất.

- Dung dịch chuẩn gốc, 1 mg/mL: Cân 500mg 1,1-dimethylhydrazin trong bình định mức 100mL và làm đầy đến vạch bằng acid hydrochloric 0,1M.

LƯU Ý: 1,1-dimethylhydrazin có thể gây tử vong nếu hít, nuốt hoặc hấp thụ qua da. Tiếp xúc có thể gây bỏng da và mắt. Hơi có thể gây khó chịu cho mắt, da và màng nhầy. Cầm tay cẩn thận và sử dụng thiết bị bảo hộ thích hợp.
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Hiệu chỉnh bơm máy lấy mẫu cá nhân với một dụng cụ lấy mẫu đại diện.

- Nối cánh tay đầu ra của bộ sủi bọt với ống được đóng gói bằng bông thủy tinh (để ngăn chặn bọt thủy tinh bắn vào bơm) và sau đó đến bơm lấy mẫu với ống mềm.

- Lấy mẫu ở lưu lượng đã biết chính xác từ 0,2 đến 1,0L/phút cho tổng cỡ mẫu từ 2 đến 100L.

- Tháo bỏ cuống sủi bọt và tráng bằng 2mL acid hydrochloric 0,1M vào thân sủi bọt. Niêm phong sủi bọt với nút trơ (không phản ứng) để vận chuyển trong một thùng chứa thích hợp để tránh hư hỏng trong quá trình vận chuyển.

-  Song song làm 2 - 10 mẫu trắng hiện trường.

2.4.2. Chuẩn bị mẫu 
- Chuyển chất lỏng định lượng từ bình sủi bọt khí sang bình định mức 50mL.

- Thêm 10mL dung dịch acid phosphomolybdic và đưa thể tích đến 50mL bằng acid hydrochloric 0,1M. 
- Chuyển một phần dung dịch này vào ống nghiệm lớn và đun nóng đến 95oC trong 60 phút. Đặt ống nghiệm dưới vòi nước chảy để làm nguội trước khi đo.

2.4.3. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng 

- Hiệu chuẩn hàng ngày với ít nhất sáu chuẩn làm việc bao gồm phạm vi từ 1 đến 250μg 1,1-dimethylhydrazin trên mỗi mẫu.. 

a. Thêm các phần thích hợp (10, 20, 30, 40 và 50μL) dung dịch chuẩn gốc vào 10mL acid hydrochloric 0,1M trong bình định mức 50mL. Chuẩn bị mẫu trắng thuốc thử chỉ sử dụng 10mL acid hydrochloric 0,1M.

b. Xử lý bằng dung dịch acid phosphomolybdic (như phần Chuẩn bị mẫu).

c. Phân tích chuẩn làm việc cùng với mẫu thử và mẫu trắng thuốc thử (như phần Phân tích mẫu) trên máy quang phổ ở bước sóng 730nm, sử dụng cuvet 1cm. Hiệu chuẩn các chuẩn cho độ hấp thụ mẫu trắng thuốc thử.

d. Lập đường chuẩn của độ hấp thụ so với lượng (μg) 1,1-dimethylhydrazin trên mỗi 50mL mẫu.

2.4.4. Phân tích mẫu 
- Đặt máy quang phổ phù hợp với khuyến nghị của nhà sản xuất để đo ở 730nm.

- Đổ mẫu thử hoặc chuẩn vào cuvet 1cm.

- Đo độ hấp thụ.

2.5. Tính toán kết quả

 Xác định khối lượng tính bằng mg của chất phân tích được tìm thấy trong mẫu thử (W) và trung bình mẫu trắng thuốc thử (B). 

Nồng độ 1,1-dimethylhydrazin trong thể tích không khí đã lấy mẫu (C), biểu thị bằng miligam trên mét khối (mg/m3), được tính theo công thức:

 


                       W – B
 


             C =  ---------------------------------  (mg/m3)  

                                             V                                                                                                                                                                           
Trong đó:

W: Là lượng 1,1-dimethylhydrazin được tìm thấy trong mẫu thử (mg)
B: Là lượng 1,1-dimethylhydrazin trung bình được tìm thấy trong mẫu trắng (mg)

V: Là thể tích không khí đã lấy mẫu, tính bằng lít (L).

3. Đánh giá phương pháp
Phương pháp này được đánh giá trong phạm vi từ 0,5 đến 2,3mg/m3 sử dụng 91L mẫu. Độ chính xác lấy mẫu và đo, SˆrT là 0,062 đối với các mẫu được lấy ở tiêu chuẩn QCVN. Độ lệch không thể xác định được do sự không ổn định của 1,1-dimethylhydrazin trong máy sinh. Hiệu quả thu thập của ống lấy mẫu bọt khí được xác định là 99,1% ở 2,2mg/m3. Độ ổn định của mẫu trong quá trình bảo quản được đánh giá ở 100μg 1,1-dimethylhydrazin mỗi mẫu. Các mẫu cho thấy khả năng thu hồi 101,3% sau năm ngày lưu trữ ở điều kiện môi trường xung quanh.
Các trở ngại: Các hydrazin khác, cũng như, ion thiếc, ion sắt, kẽm, sulfur dioxide và hydro sulfide, có thể cung cấp một sự giao thoa tích cực. Các cản trở tiêu cực trong phương pháp này có thể xảy ra do quá trình oxy hóa 1,1-dimethylhydrazin bởi các halogen, oxy (đặc biệt là khi có mặt của ion đồng (I)) và hydro dioxide. 
Phụ lục 68.
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH DIMETHYL SULFAT [(CH3O)2SO2] TRONG 
KHÔNG KHÍ  
- PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Dimethyl sulfat trong không khí được đi qua ống thủy tinh chứa chất hấp phụ rắn là Porapak P 50/80mesh ở 2 phần ống (phía trước: 100mg; phía sau: 50mg) và được hấp phụ vào Porapak P trong ống. Sau đó mẫu được giải hấp bằng dung môi thích hợp rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình nhiệt độ lò, cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector ECD (MODE SULFUR), tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được hàm lượng dimethyl sulfat có trong mẫu khí đem phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Bộ lấy mẫu: Ống thủy tinh, dài 7cm, đường kính ngoài 6mm OD, đường kính trong 4mm ID, 2 đầu được hàn kín bằng lửa, có nắp mũ chất dẻo, chứa hai phần phần Porapak P 50/80mesh (phía trước: 100mg; phía sau: 50mg) được ngăn cách bằng nút xốp urethan 2mm. Một nút cắm bông thủy tinh silylated đặt trước phần phía trước và một nút xốp urethan 3mm cắm theo sau phần phía sau. Áp suất giảm qua ống phải nhỏ hơn 3,4kPa ở luồng không khí 0,2L/phút. Ống có bán sẵn trên thị trường.
LƯU Ý: Một số lô Porapak P ban đầu cho khả năng phục hồi kém. Độ thu hồi tốt thu được sau khi chất hấp phụ được nung ở 180oC trong tủ sấy chân không trong 16 giờ.

- Máy lấy mẫu cá nhân, 0,01 đến 0,2L/phút, với ống dẫn khí mềm.

- Máy sắc ký khí, detector độ dẫn điện (ELECTROLYTIC CONDUCTIVITY DETECTOR) (mode SULFUR), máy tính tích phân, và cột sắc ký.
LƯU Ý: Cột mới phải được luyện trước khi thử định lượng bằng cách bơm nhiều lần dung dịch chuẩn gốc cho đến khi phản ứng của detector với dimethyl sulfat đạt mức ổn định.

- Lọ, 2mL, nắp kẹp gấp mép có lót màng ngăn PTFE.
- Syringes, 10μL và cỡ khác thuận tiện cho việc pha chuẩn, có thể đọc được đến 0,1μL.

- Bình định mức, 10mL.

- Pipet, 1,0mL.

2.3. Hóa chất và thuốc thử:
- Dimethyl sulfat, 99%. *
- Diethyl ether,* khan, được bảo quản bằng ethanol.

- Dung dịch chuẩn gốc, 12 μg/μL. Thêm 120mg (90μL) dimethyl sulfat vào bình định mức 10mL đã cân trước. Cân lại và pha loãng đến vạch bằng diethyl ether.

- Heli, tinh khiết.
*LƯU Ý: Dimethyl sulfat là một chất gây ung thư đáng ngờ, và cả chất lỏng và hơi đều là chất kích ứng cực kỳ nghiêm trọng đối với da, mắt và màng nhầy. Đó là một mối nguy hiểm khôn lường - đặc tính cảnh báo kém và các triệu chứng chậm đến 10 giờ hoặc hơn. Tất cả các chuyển dịch liên quan đến dimethyl sulfat phải được thực hiện trong tủ hút. Thiết bị bảo hộ cá nhân nên được sử dụng để ngăn chặn bất kỳ sự tiếp xúc nào của cơ thể ngay cả với hơi. Diethyl ether là chất cực kỳ dễ cháy (điểm chớp cháy = - 45oC) và nổ nguy hiểm (có thể hình thành peroxide); chỉ làm việc với nó trong một tủ hốt.
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- Hiệu chỉnh bơm máy lấy mẫu cá nhân với một dụng cụ lấy mẫu đại diện.
- Bẻ các đầu của ống lấy mẫu ngay trước khi lấy mẫu. Gắn ống lấy mẫu vào bơm lấy mẫu cá nhân với ống mềm.

- Lấy mẫu ở lưu lượng đã biết chính xác từ 0,01 - 1L/phút cho tổng cỡ mẫu từ 0,25 - 12L. 
- Đậy cả hai đầu của ống lấy mẫu. Đóng gói chắc chắn để vận chuyển.
- Song song làm 2 - 10 mẫu trắng hiện trường. 
2.4.2. Chuẩn bị mẫu 
- Đặt phần chất hấp phụ phía trước và phía sau của ống lấy mẫu vào các lọ riêng biệt. Bỏ các nút ngăn cách.

- Thêm 1,0mL diethyl ether vào mỗi lọ. Đậy nắp gập mép vào mỗi lọ.
- Để yên trong 30 phút, thỉnh thoảng lắc.

2.4.3. Hiệu chuẩn và kiểm soát chất lượng 

- Hiệu chuẩn hàng ngày với ít nhất năm chuẩn làm việc trong khoảng 0,25 đến 120μg dimethyl sulfat cho mỗi mẫu (2,5 đến 1200μg/ 10mL).

a. Thêm các lượng đã biết của dung dịch chuẩn gốc vào bình định mức 10mL và pha loãng bằng diethyl ether đến vạch.

b. Phân tích cùng với các mẫu và mẫu trắng (như các bước phần Phân tích mẫu).

c. Lập đường chuẩn (diện tích pic so với μg dimethyl sulfat).
- Xác định hiệu suất giải hấp (DE) ít nhất một lần cho mỗi lô Porapak P được sử dụng để lấy mẫu trong phạm vi hiệu chuẩn (bước trên). Chuẩn bị ba ống ở mỗi mức trong số năm mức cộng với ba mẫu trắng phương tiện.

a. Tháo và loại bỏ phần chất hấp thụ phía sau của ống lấy mẫu trắng phương tiện.

b. Bơm một lượng đã biết của dung dịch chuẩn gốc trực tiếp lên phần hấp thụ phía trước với một syringes microlit.

c. Đậy kín ống. Để yên qua đêm.

d. Giải hấp (như các bước phần Chuẩn bị mẫu) và phân tích cùng với các chuẩn làm việc (như các bước phần Phân tích mẫu).

e. Lập đồ thị của hiệu suất giải hấp DE so với μg dimethyl sulfat được thu hồi.

- Phân tích ba đỉnh mù kiểm soát chất lượng và ba đỉnh phân tích để đảm bảo rằng đồ thị hiệu chuẩn và đồ thị DE được kiểm soát.
2.4.4. Điều kiện sắc ký

- Nhiệt độ buồng bơm mẫu: 180oC.

- Nhiệt độ cột: 2 phút ở 50oC; sau đó tăng 30oC/phút đến 120oC; giữ

- Thể tích bơm mẫu: 4µL.

- Tốc độ khí mang (He): 20mL/phút.

- Cột thép không gỉ 1,8m x 3,2mm OD, được nhồi với  Chromosorb WHP 80/100mesh tẩm DEGS 5% hoặc tương đương.   

- Giải hấp: 1mL diethyl ether, trong 30 phút.

2.4.5. Phân tích mẫu 
- Đặt máy sắc ký khí theo khuyến nghị của nhà sản xuất và các điều kiện như phần trên. Tiêm phần mẫu mẫu bằng tay sử dụng kỹ thuật đẩy dung môi hoặc với bộ tiêm mẫu tự động. 

LƯU Ý: Nếu diện tích pic lớn hơn giới hạn tuyến tính của chuẩn làm việc, thì pha loãng bằng diethyl ether và phân tích lại. Áp dụng hệ số pha loãng thích hợp trong tính toán. 

- Đo diện tích hoặc chiều cao pic của chất phân tích.
2.5. Tính toán kết quả

 Xác định khối lượng tính bằng μg (đã hiệu chỉnh theo hiệu suất giải hấp DE) của dimethyl sulfat được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước của tuýp lấy mẫu (Wf) và phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu (Wb), và trung bình trong phần hấp phụ phía trước của tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (Bf) và phần hấp phụ phía sau của tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (Bb). 

LƯU Ý: Nếu Wb > Wf/10 báo cáo sự xuyên thủng (quá tải) và có thể mất mẫu.
Nồng độ dimethyl sulfat trong thể tích không khí đã lấy mẫu (C), biểu thị bằng miligam trên mét khối (mg/m3), được tính theo công thức:

 


               (Wf + Wb – Bf - Bb) .103
 


         C =  ---------------------------------  (mg/m3)  

                                                               V                                                                                                                                                                           
Trong đó:

Wf: Là lượng dimethyl sulfat trong mẫu thử được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước tuýp lấy mẫu (µg)
Wb: Là lượng dimethyl sulfat trong mẫu thử được tìm thấy trong phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu (µg)

Bf: Là lượng dimethyl sulfat trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía trước tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (µg)

Bb: Là lượng dimethyl sulfat trung bình trong mẫu trắng phương tiện được tìm thấy trong phần hấp phụ phía sau tuýp lấy mẫu trắng phương tiện (µg)
V: Là thể tích không khí đã lấy mẫu, tính bằng lít (L)

3. Đánh giá phương pháp
Để đánh giá, một detetor độ dẫn điện tử Tracor Model 310 Hall đã được sử dụng. Nó được vận hành với nhiệt độ lò là 950oC, oxy ở 20mL/phút làm khí phản ứng, và nước đã lọc, khử ion ở 1 mL/phút làm dung môi dẫn điện. Khả năng của Porapak P để thu thập dimethyl sulfat được ước tính từ thể tích lưu giữ log so với biểu đồ nhiệt độ tuyệt đối tương hỗ của dữ liệu thu được bằng phương pháp sắc ký lượng dimethyl sulfat 30μg trên nền hấp phụ 100mg.

Dựa trên những dữ liệu này, dung tích thể tích ước tính giảm từ 39L ở 25oC xuống 16L ở 35oC.

Trong một thử nghiệm về độ ẩm và hiệu ứng bảo quản, sáu ống được bổ sung 0,6μg dimethyl sulfat. Sau khi cho 12L không khí ẩm (80% RH) đi qua mỗi bên, chúng được lưu trữ trong bảy ngày. Khi phân tích, các mẫu này không cho thấy mất mát đáng kể dimethyl sulfat. Phương pháp này được so sánh với một phương pháp độc lập dựa trên việc thu thập dimethyl sulfat trên Tenax-GC, tạo dẫn xuất của p-nitrophenol với dimethyl sulfat thu được, và HPLC (detetor UV) của p-nitroanisole thu được. Đối với ba bộ của sáu mẫu được tạo động học, nồng độ và độ chính xác (độ lệch chuẩn tương đối) được tìm thấy bằng sử dụng phương pháp này là 1,8 (0,061); 4,35 (0,074) và 24,5 (0,070)μg/L. Các kết quả tương ứng được tìm thấy bằng phương pháp độc lập đối với các mẫu được tạo đồng thời là 3,18 (0,153); 7,18 (0,090) và 20,4 (0,086)μg/L. Do các kết quả không nhất quán và có thể có sự không chính xác trong phương pháp độc lập, nên độ chính xác của phương pháp này vẫn được xác định. 

Phụ lục 69.

KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH ĐINITROTOLUEN (DNT) – 

PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ KHÍ

(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Đinitrotoluen (DNT) trong không khí được hấp phụ vào trong ống nhựa Tenax -GC. Sau đó mẫu được giải hấp bằng aceton rồi bơm lên hệ thống sắc ký khí theo một chương trình lò cột phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector TEA, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và mẫu chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ Đinitrotoluen (DNT) có trong mẫu khí đem phân tích. 

2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ: 
-
Máy lấy mẫu, lưu lượng 1L/phút.

- 
Ống nhựa Tenax-GC (danh mục số 226-35-03, hãng SKC); 8mm o.d x 100mm glass tube, chứa 100mg/50mg chất hấp phụ.
-
Thiết bị GC được trang bị detector TEA / EAP. Đối với đánh giá này, máy sắc ký khí Hewlett-Packard Model 5840A được sử dụng nối tiếp với Thermo Electron Corporation Model 502 A TEA / EAP. Bơm mẫu được thực hiện bằng cách sử dụng Bộ lấy mẫu tự động Hewlett-Packard Model 7671-A. Bẫy lạnh TEA / EAP đã được thay thế với bộ lọc dòng khí CTR được mua từ Thermo Electron Corporation.

-
Một cột GC có khả năng phân giải các chất phân tích lẫn nhau và các chất gây nhiễu tiềm ẩn: A 3 ft × 0,2 mm i.d. cột thủy tinh GC chứa 3% OV 225 trên lưới 100/120 

-
Lọ thủy tinh, 4 mL có nắp lót Teflon. 
-
Bình định mức, pipet và ống tiêm để chuẩn bị chất chuẩn.
2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- 
Aceton, tinh khiết phân tích.

- 
Khí nitơ, cấp độ tinh khiết.

- 
Khí hydro, cấp độ tinh khiết.

-  
Dung dịch chuẩn Ddinitrotooluen (DNT) gốc.
2.4. Các bước tiến hành

2.4.1. Lấy mẫu 

- 
Mở nắp hai đầu ống hấp phụ (ống nhựa Tenax-GC) và cắm vào ống mềm nối với máy lấy mẫu, bật máy. 

- 
Lưu lượng lấy mẫu 1Lít/phút. Thể tích không khí lấy từ 60 Lít. 

- 
Sau khi lấy mẫu, đậy nút ống hấp phụ và cho vào hộp bảo quản đem về phòng thí nghiệm để xử lý và phân tích mẫu.
-
Cần lấy một mẫu trắng cho mỗi lô mẫu.

2.4.2. Chuẩn bị mẫu
-
Đặt phần chất hấp thụ phía trước mỗi ống lấy mẫu vào các lọ 4mL. Bỏ bông thủy tinh, ngăn phía sau và đầu cắm bằng xốp.

-
Thêm 3 mL dung dịch giải hấp (aceton) vào lọ và đậy nắp.
-
Để yên trong 1giờ, thỉnh thoảng lắc nhẹ.

2.4.3. Điều kiện sắc ký

- 
Thể tích bơm mẫu: 0,9 µL.

-
Nhiệt độ buồng bơm mẫu (injector): 175ºC.

- 
Chương trình nhiệt độ: Nhiệt độ ban đầu 150ºC đến 250ºC với tốc độ 6ºC /phút 
- 
Tốc độ khí mang (He): 30 mL/phút 

- 
Cột: 3% OV 225, 100/120.

2.4.4. Xây dựng đường chuẩn
-
Chuẩn bị chất chuẩn gốc bằng cách pha loãng lượng DNT đã biết với aceton.

-
Chuẩn bị hỗn hợp chất chuẩn trung gian bằng cách sử dụng các thể tích đã biết của chất chuẩn gốc và pha loãng hỗn hợp bằng aceton. Chất chuẩn trung gian phải chứa 1,5 mg / mL mỗi chất phân tích.

-
Chuẩn bị các tiêu chuẩn phạm vi làm việc mới hàng ngày bằng cách pha loãng hỗn hợp tiêu chuẩn trung gian với aceton. Tiêu chuẩn đại diện cho OSHA PEL thu được bằng cách pha loãng hỗn hợp chuẩn trung gian từ 1 đến 50 với aceton.

-
Chuẩn bị các chất chuẩn ở nồng độ khác với OSHA PEL để tạo ra đường cong hiệu chuẩn.

-
Bảo quản các chất chuẩn trong tủ đông bằng cách sử dụng các hộp tối đậy kín.
2.4.5. Phân tích mẫu

-
Đặt chương trình máy sắc ký khí theo 2.4.4. Bơm mẫu theo cách thủ công bằng kỹ thuật rửa dung môi hoặc với bộ lấy mẫu tự động.

-

Đo diện tích hoặc chiều cao đỉnh.

2.5. Tính toán kết quả

Nồng độ đinitrotoluen (X) trong không khí, được tính theo công thức:

 


             X (mg/m3)=  (A. B)/ (C.D)

Trong đó: 

· X: nồng độ đinitrotoluen có trong không khí, mg/m3
· A: nồng độ đinitrotoluen tính theo đường chuẩn, µg/mL
· B: thể tích giải hấp, Lít
· C: Thể tích không khí lấy mẫu, Lít
· D: hiệu suất giải hấp
Phụ lục 70.

KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH DINITROBENZEN [(C6H4(NO2)2] TRONG 
KHÔNG KHÍ  
- PHƯƠNG PHÁP SẮC KÝ LỎNG
(Ban hành kèm theo QCVN      :202…/BYT ngày   tháng   năm 202…
của Bộ trưởng Bộ Y tế)


1. Nguyên lý

Dinitrobenzen trong một thể tích không khí đi qua và được giữ lại trên bộ lọc màng ester cellulose hỗn hợp đường kính 37mm được nối với bình sinh hàng loạt bọt nhỏ chứa 10ml ethylen glycol để thu thập dinitrobenzen. Bộ lọc màng và bình sủi bọt được tháo khỏi nhau. Bộ lọc được chuyển khỏi giá casset và cho vào bình sủi bọt. Lấy 5ml methanol cho vào bình sủi bọt trước khi phân tích. Mẫu phân tích tạo ra được phân tích bằng Sắc ký lỏng cao áp có cột tách phù hợp. Quá trình rửa giải mẫu phân tích ra khỏi cột tách được phát hiện bằng detector UV, tín hiệu được ghi lại bằng sắc ký đồ. Trên cơ sở độ lớn của diện tích hay chiều cao pic của mẫu thử và chuẩn, thể tích mẫu không khí đã lấy, tính được nồng độ dinitrobenzen có trong mẫu khí đem phân tích. 
2. Phương pháp

2.1. Loại mẫu: Khí.

2.2. Thiết bị, dụng cụ:

- Bộ chuỗi lấy mẫu: 

Bộ lọc bao gồm màng ester cellulose hỗn hợp đường kính 37mm (Millipore Type AA hoặc tương đương) với cỡ lỗ 0,8µm, được đỡ bằng một màn lưới thép không gỉ trên giá đỡ màng lọc của casset 2 mảnh 37mm. Nó là quan trọng rằng màn lưới thép không gỉ được sử dụng vì các bộ đỡ màng lọc khác có thể giữ lại một phần của hơi.

Một bình tạo bọt nhỏ bằng thủy tinh chửa 10ml ethylen glycol 
- Máy lấy mẫu cá nhân đã được hiệu chỉnh, lưu lượng của nó có thể được xác định với độ chính xác tới 5%. Bơm lấy mẫu được bảo vệ khỏi sự bắn vào hoặc sự ngưng tụ dung môi của một bẫy bao gồm một bình tạo bọt thứ hai hoặc ống hấp thụ phía sau của bình tạo bọt nhỏ phía trước.
- Áp kế.

- Nhiệt kế
- Máy sắc ký lỏng cao áp, trang bị với một detector UV bước sóng 254nm, và một van tiêm mẫu với một loop mẫu bên ngoài 50µL. Van tiêm mẫu được gắn với một đầu lọc syringe để loại bỏ các sợi mà cuối cùng sẽ gây tắc dòng chảy vào cột sắc ký lỏng.

- Cột (250mm x 3mm I.D. thép không gỉ) đã được nhồi với Spherisorb ODS. Nguyên liệu nhồi xốp bề mặt ngoài gồm những hạt silica hình cầu với lớp bao liên kết nhóm octadecyl 5%. Chất nhồi này có thể nhận được từ Spectra- Physics ở Santa Clara, California. 
- Máy tinh tích phân điện tử hoặc các thiết bị phù hợp khác cho việc đo diện tích píc. 
- Nhíp.

- Syringe microlit: 50 và 100µL 
- Bình định mức: Các cỡ thuận lợi cho chuẩn bị dung dịch chuẩn.

- Pipet: Các cỡ thuận lợi cho chuẩn bị dung dịch chuẩn. Pipet 5 và 10mL để đo môi trường chiết xuất.

- Tuýp Teflon (dài 15cm x 7mm I.D.) hoặc các nút Teflon cho làm kín đầu vào và đầu ra của thân bình tạo bọt trước khi vận chuyển
2.3. Hóa chất và thuốc thử:

- o-Dinitrobenzen, m-dinitrobenzen, p-dinitrobenzen [C6H4(NO2)2], cấp thuốc thử.
- Ethylen glycol, cấp thuốc thử.
- Methanol, đã được chưng cất bằng dụng cụ thủy tinh.

- 2-Propanol, cấp thuốc thử.
- Nước đã khử ion và cất.
2.4. Các bước tiến hành:
2.4.1. Làm sạch thiết bị

- Tất cả các dụng cụ thủy tinh cho phân tích phòng thí nghiệm nên được rửa bằng chất tẩy rửa và xả kỹ với nước máy và sau là nước cất, và làm khô.
2.4.2. Lấy mẫu và vận chuyển mẫu
- Hiệu chỉnh máy bơm lấy mẫu cá nhân. Mỗi bơm lấy mẫu cá nhân phải được hiệu chuẩn với casset lọc đại diện và bình tạo bọt trong dòng để giảm thiểu lỗi liên quan với sự không đảm bảo thể tích mẫu lấy.

- Lắp ráp bộ chuỗi lấy mẫu, lắp màng lọc vào giá casset lọc 2 mảnh và đóng chặt nó chắc chắn. Màng lọc được tựa vào màn lưới thép không gỉ.  Giữ chắc chắn giá casset cùng với băng hoặc dải băng co. 
- Đổ 10mL ethylen glycol vào mỗi bình bọt khí.  Chắc chắn rằng đầu sủi bọt được nhúng hoàn toàn ethylen glycol.  Nếu cần thiết điều chỉnh mức chất lỏng để ngập đầu sủi bọt.
- Tháo nút cắm casset và gắn đầu ra của casset lọc vào cánh tay đầu vào của bình sủi bọt nhỏ bằng cách sử dụng một đoạn ngắn  ống mềm.  Kết nối đầu ra của bình  sủi bọt nhỏ vào đầu vào của bơm hoặc đầu vào của bẫy.  Khi  một cái bẫy được sử dụng, nó được gắn vào máy bơm bằng băng dính hoặc một giá đỡ. Đầu ra của bẫy được kết nối bằng đường ống với đầu vào máy bơm. Nguyên liệu thu thập được trong bẫy không bao giờ được trở lại đến bình sủi bọt.  Sau khi lấy mẫu, loại bỏ nguyên liệu thu thập trong bẫy. Bình sủi bọt phải được duy trì trong vị trí thẳng đứng trong quá trình lấy mẫu.
- Không khí được lấy mẫu không được đi qua bất kỳ ống hoặc đường ống nào trước khi vào casset lọc.
- Một cỡ mẫu thể tích 90L được khuyến cáo. Lấy mẫu ở lưu lượng 1,5L/phút. Lưu lượng nên được biết  với độ chính xác là 5%.

- Bật máy bơm và bắt đầu lấy mẫu. Từ khi nó là có thể để một bộ lọc bị bít bởi việc nạp hạt nặng  hoặc bởi sự hiện diện của sương mù dầu hoặc các chất lỏng khác trong  không khí, đồng hồ đo vòng quay của bơm cần được quan sát thường xuyên, và việc lấy mẫu phải được kết thúc khi có bất kỳ bằng chứng nào về một  vấn đề.
- Kết thúc việc lấy mẫu tại thời điểm xác định trước và ghi lại lưu lượng lấy mẫu, thời gian lấy mẫu và nhiệt độ và áp suất môi trường xung quanh.  Nếu việc đọc áp suất là không khả dụng, hãy ghi lại  độ cao.  Đồng thời ghi lại loại bơm lấy mẫu được sử dụng.
- Sau khi lấy mẫu, tháo kết nối bộ lọc và bình sủi bọt.  Tháo ra thân ống sủi bọt khí, và nhấc màng lọc ra khỏi casset lọc với một cái nhíp sạch và cho nó vào bình sủi bọt.  Đặt lại thân ống sủi bọt.  Đầu vào và đầu ra của thân ống sủi bọt  nên được bịt kín bằng cách kết nối một đoạn ống Teflon giữa chúng hoặc ấn các nút cắm Teflon vào đầu vào và đầu ra. Không bịt kín bằng cao su.  Khớp côn tiêu chuẩn của bình bọt bong bóng phải được băng một cách cẩn thận để tránh rò rỉ trong quá trình vận chuyển. Nó là cần thiết để đặt màng lọc trong dung dịch bình sủi bọt tại thời điểm này, nếu không sẽ mất dinitrobenzen từ màng lọc bởi hiện tượng hóa hơi có thể xảy ra.
· Với mỗi lô gồm mười mẫu, lấy một bình bọt khí có chứa ethylen glycol và một bộ lọc mẫu trắng từ cùng một lô bộ lọc và bình tạo bọt được sử dụng để thu thập mẫu. Bộ lọc và bình sủi bọt này phải được xử lý chính xác như nhau như các mẫu lấy ngoại trừ không có không khí được hút qua chúng. Ghi nhãn bộ lọc và bình bọt khí này như mẫu trắng.
· Các bình tạo bọt phải được vận chuyển trong một thùng chứa thích hợp, thiết kế để ngăn ngừa hư hỏng trong quá trình vận chuyển. Các mẫu phải được chuyển đến phòng thí nghiệm càng sớm càng tốt.

2.4.3. Chuẩn bị mẫu 
· Nếu thể tích mẫu nhỏ hơn 10mL, thêm ethylen glycol cho đến khi thể tích đạt đến vạch 10mL.

· Thêm 5mL methanol vào mỗi mẫu và trộn dung dịch bằng cách lắc xoáy. Nếu thể tích không chính xác là 15,0mL, thực hiện một  hiệu chỉnh phù hợp. (Tổng thể tích ethylen glycol và methanol là 15mL, thể tích tiêm mẫu giống với thể tích tiêm chuẩn). 
·  Để yên mẫu trong 2 giờ trước khi phân tích.

2.4.4. Xây dựng đường chuẩn và chuẩn hóa

- Một loạt các chuẩn, thay đổi nồng độ trong phạm vi tương ứng  từ khoảng 0,1 đến 3 lần quy chuẩn QCVN cho mẫu dưới nghiên cứu, được chuẩn bị và phân tích trong các điều kiện LC giống nhau và trong  cùng khoảng thời gian như các mẫu chưa biết.  Các đường cong được thiết lập bởi  biểu đồ nồng độ tính bằng mg/15mL so với diện tích pic. Lưu ý: Vì không có chuẩn nội được sử dụng trong phương pháp này, các dung dịch chuẩn phải được phân tích ở thời gian tương tự như các mẫu thử. Điều này sẽ giảm thiểu ảnh hưởng của sự thay đổi ngày tới ngày đã biết và các thay đổi trong cùng một ngày của đáp ứng detector uv.
- Chuẩn bị dung dịch chuẩn gốc dinitrobenzen 2,25mg/mL (cho đồng phân quan tâm) bằng cách hòa tan 56,25mg dinitrobenzen trong  2-propanol và pha loãng thành 25mL trong bình định mức.

 - Từ dung dịch gốc ở trên, tất cả các phần thích hợp được rút ra và thêm vào 10ml ethylen glycol và 5mL methanol.  Chuẩn bị ít nhất 5 chuẩn làm việc để bao phủ phạm vi 0,013 - 0,40mg/15 mL.  Phạm vi này dựa trên mẫu lấy 90L. Phân tích mẫu như phần Phân tích mẫu.

- Lập đường chuẩn hiệu chuẩn bằng cách vẽ biểu đồ nồng độ của  dinitrobenzen tính theo mg/15mL so với diện tích pic.  Đường chuẩn  nên được chuẩn bị cho mỗi đồng phân quan tâm.
2.4.5. Điều kiện sắc ký
- Máy HPLC , detector UV.
- Nhiệt độ cột: Như nhiệt độ môi trường xung quanh.
- Áp suất cột: 2500 psi.

- Tốc độ dòng: 1,9mL/phút

 - Pha động: methanol 20%/ nước 80% (v/v)

 - Detector UV: ở bước sóng 254 nm

 - Tỷ lệ dung lượng: 8,6

Có ba đồng phân dinitrobenzen.  Phương pháp này được đánh giá chỉ bằng cách sử dụng đồng phân meta, mà nó là đồng phân chiếm ưu thế trong hỗn hợp các đồng phân của dinitrobenzen (xấp xỉ khoảng 93% tổng số các đồng phân).

 Sử dụng các điều kiện vận hành HPLC ở trên, các đồng phân có thể  được rửa giải riêng biệt từ cột.  Nếu nhiều hơn một đồng phân  có mặt trong mẫu, điều quan trọng là điều kiện HPLC cho phép tách đầy đủ các đồng phân, từ đó chúng  phải được định lượng độc lập.  Đáp ứng cho mỗi  đồng phân cần được xác định.

2.4.6. Phân tích mẫu

- Đặt chế độ máy sắc ký lỏng cao áp phù hợp với khuyến cáo của nhà sản xuất và như phần Điều kiện sắc ký. 
- Tiêm mẫu. Bước đầu tiên trong phân tích là tiêm mẫu vào máy sắc ký lỏng cao áp.  Máy sắc ký được lắp với một van bơm mẫu và một loop mẫu 50   microlit.  Bơm đẩy hoàn toàn qua loop này với mẫu (300 microlit), và tiêm mẫu vào.
- Diện tích của pic mẫu thử được đo bằng máy tính tích phân điện tử  hoặc một số hình thức đo diện tích thích hợp khác, và kết quả được đọc (tính toán) từ đường cong chuẩn.

2.5. Tính toán kết quả:
- Xác định khối lượng, mg,  tương ứng với từng diện tích pic từ đường chuẩn phù hợp. Không cần hiệu chỉnh thể tích vì đường cong chuẩn dựa trên mg/15mL ethylen glycol/ methanol và thể tích mẫu được bơm vào giống với thể tích của mẫu chuẩn đã tiêm.  Nếu có nhiều hơn một đồng phân hiện diện, hãy tổ hợp (cộng) số mg được tìm thấy cho mỗi đồng phân để cho tổng khối lượng (M) của dinitrobenzen trong mẫu thử sau khi đã trừ mẫu trắng.
- Việc hiệu chỉnh mẫu trắng phải được thực hiện cho mỗi mẫu.

                       mg = mg mẫu thử - mg mẫu trắng

Trong đó:

                 mg mẫu thử = mg được tìm thấy trong bộ lọc mẫu thử

                 mg mẫu trắng = mg được tìm thấy trong bộ lọc mẫu trắng

Tính nồng độ, C, của dinitrobenzen trong thể tích không khí đã lấy mẫu, V (lít):
 


                             M 

 


          C =  ---------------------- , (mg/m3)  

                                                           V  

Trong đó:

C: Nồng độ dinitrobenzen trong không khí (mg/m3).
     M: Tổng khối lượng của dinitrobenzen (của các đồng phân) trong mẫu thử sau khi đã trừ mẫu trắng (mg).
V: Thể tích không khí đã lấy mẫu (L).

Phụ lục 71.
KỸ THUẬT XÁC ĐỊNH NỒNG ĐỘ CÁC HÓA CHẤT TRONG KHÔNG KHÍ BẰNG THIẾT BỊ ĐO ĐIỆN TỬ HIỆN SỐ

(Ban hành kèm theo QCVN      : 202../BYT ngày   tháng   năm 202
của Bộ trưởng Bộ Y tế)

1. Nguyên lý
Nồng độ hóa chất được xác định dựa trên sự phát hiện của các loại sensor (hồng ngoại, điện hóa, quang ion hóa…) của thiết bị đo khi tương tác với các hóa chất có trong không khí. Kết quả được hiển thị bằng đơn vị mg/m3 hoặc ppm.

2. Phương pháp xác định
2.1. Thiết bị, dụng cụ
· Máy đo nồng độ hóa chất điện tử hiện số. 

+ Độ nhạy: Tối thiểu bằng 10% giá trị giới hạn tiếp xúc ca làm việc.

+ Đo được nồng độ hóa chất trung bình theo thời gian.

· Máy đo nồng độ hóa chất phải được hiệu chuẩn định kỳ tối thiểu 1 lần/năm.

2.2. Các bước tiến hành

a. Chuẩn bị thiết bị tại phòng thí nghiệm trước khi đi hiện trường
· Kiểm tra pin của máy để đảm bảo pin đã được nạp đầy đủ, chuẩn bị pin dự phòng.

· Kiểm tra tình trạng hoạt động của máy.

· Hiệu chỉnh máy đo theo hướng dẫn của nhà sản xuất thiết bị với từng loại máy.

b. Tiến hành đo tại hiện trường
-
Xác định vị trí điểm đo: Khu vực người lao động làm việc.

-
Lắp pin vào thiết bị (nếu cần). Bật máy để kiểm tra tình trạng hoạt động của máy rồi tắt máy.


+ Thiết bị hoặc đầu ống hút đặt ở chiều cao ngang tầm hô hấp của người lao động, thông thường từ 1,5 đến 1,8m so với mặt sàn, vuông góc với nguồn phát sinh hóa chất. Có thể cầm thiết bị bằng tay hoặc đặt trên chân giá đỡ.

-
Bật máy đo: Đo liên tục theo thời gian đã định hoặc theo hướng dẫn của nhà sản xuất. 


+ Kết thúc thời gian đo, đọc và ghi lại giá trị trung bình của lần đo hiển thị trên màn hình của máy, tắt máy. Ghi lại điều kiện lao động và tình trạng sản xuất trong thời gian đo.

Lưu ý: Không sử dụng máy đo điện tử trong môi trường có độ ẩm cao (trên 95%), phun các chất kết dính như sơn, dầu mỡ, keo... vì làm hư hỏng các mạch điện tử và làm bẩn các sensor trong buồng đo.

2.3. Kết quả đo


Kết quả nồng độ hóa chất là giá trị trung bình của lần đo hiển thị trên màn hình của máy.

3. Bảo quản thiết bị
· Sau mỗi lần đo tại hiện trường, máy đo được vệ sinh sạch sẽ bên trong và ngoài máy bằng các dụng cụ chuyên dụng đi kèm theo máy của nhà sản xuất.

· Tháo pin khỏi máy (nếu sử dụng pin rời) khi bảo quản trong phòng.

· Bảo quản máy trong phòng có kiểm soát độ ẩm từ 40 - 80%. Nhiệt độ phòng từ 20 - 30oC.

Nếu không sử dụng máy trong thời gian dài, định kỳ 2 tuần/lần bật máy chạy kiểm tra hoạt động từ 5 -10 phút/lần.
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