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Loi néi dau

TCVN xxxx-10:xxxx dwoc xay dwng trén co s& EN 196 10:2016.

TCVN xxxx-10:xxxx do Vién Vat liéu Xay dwng — B6 Xay duwng
bién soan. Bo Xay dwng dé& nghi, Tédng cuc Tiéu chuan Do lwdng

Chét lwgng tham dinh. Bd Khoa hoc va Céng nghé cong bé.
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L&i gidi thiéu

Cac TCVN vé phuong phap thir xi méng dwgc xay dwng trén co sé tham khao cac phan twong ting cla

bd tiéu chuan chau Au EN 196 bao gébm cac tiéu chuan sau:
— TCVN xxxx -1, Phuong phép thtr xi méng — Phén 1: Xéc dinh cuong dé (tham khao EN 196 -1);
— TCVN 141, Xi méang podc lang — Phuong phap phén tich héa hoc (tham khao EN 196-2);

— TCVN xxxx-3, Phuong phép thtr xi méng — Phan 3: Xac dinh thoi gian déng két va do 6n dinh thé
tich (tham khao EN 196-3);

— TCVN xxxx-4, Phwong phéap thir xi mdng — Phén 4: Pinh lwong céc céu tir (tham khéo
CEN/TR EN 196-4) ;

— TCVN xxxx-5, Phuong phap thir xi madng — Phéan 5: Thir nghiém déc tinh puzolan cho xi méng
puzolan (tham khao EN 196-5);

— TCVN 13605, Xi mdng — Phwong phap xac dinh dd min (tham khao EN 196-6),

— TCVN xxxx-7, Phuong phdp thir xi méng — Phén 7: Phuong phép ldy m&u va chuén bi mau xi
mang (tham khao EN 196 -7);

— TCVN 6070, Xi mang — Xac dinh nhiét thiy héa theo phuong phap hoan tan (tham khao EN 196 -8);

— TCVN 11970, Xi mang — Xac dinh nhiét thiy hoéa cliia xi mang theo phwong phap ban doan nhiét
(tham khao EN 196-9);

— TCVN xxxx-10 (EN196-10), Phurong phap thir xi méng — Phan 10: Xéac dinh ham luong chromium
(V1) hoa tan trong nuwéc ctaa xi mang (tham khao EN 196-10);

— TCVN xxxx-11 (EN 196-11), Phuong phép thtr xi méng — Phan 11: Nhiét thiy héa — Phuong phép
do nhiét luong dan truyén dang nhiét (tham khao EN 196-11).

CHU THICH: TCVN 141 da dwoc soat xét lai trén co s& tham khao EN 196 -2 tuy nhién mét sé ndi dung k¥ thuat cia né chwa
hoan toan twong ddng v&i EN 196-2.
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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN xxxx-10:XxXXX

Phwong phap thtr xi mang -

Phan 10: Xac dinh ham lwong Chromium (VI) héoa tan trong nwéc
cua xi mang
Methods of testing cement —

Part 10: Determination of the water-soluble Chromium (VI) content of cement

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phwong phap xac dinh ham lwgng Chromium (VI) (Cr (V1)) hda tan trong nuéc
cua xi mang.

Phwong phap chuan dwoc chia lam hai giai doan, gébm: giai doan chiét va giai doan phan tich phan dich
chiét da dworc loc. V&i cac thir nghiém kiém soat san xuét tai nha may hodc véi cac muc dich khac, cé
thé str dung quy trinh chiét pht hop dwoc dwa ra trong tiéu chuadn nay nhwng trong tréng hop cé tranh
chap hoac khéng dat mirc quy dinh vé gidi han thi chi st dung phwong phap chuan. Khi thyc hién theo
phwong phap chudn, co thé lwa chon tién hanh oxi héa hodc khong oxi héa dich chiét sau khi loc theo
céc tiéu chi cho phu hop. C6 thé sir dung cac phwong phap phan tich cong cu khac dé& phan tich dich
chiét da loc vé&i diéu kién chiung dwoc hiéu chuan bang quy trinh chuén. Khi cé tranh chép, cac phuong
phap nay chi sir dung dé tham khao.

Phu luc A dwa ra quy trinh tiéu chuan phai tuan thi trong trwérng hop str dung phwong phap thr nay lam
co s& dé danh gia sw phu hop clia xi méng so v&i mire gi¢i han quy dinh theo Quy dinh (EC) 1907/2006.
Tiéu chuén nay ap dung dbi v&i xi mang va cé thé mé rong ap dung véi nhiéu loai sdn pham khac nhung
can phai dwoc kiém chirng bang cac thtr nghiém cu thé riéng cho tirng loai.

Phu luc B dwa ra cach thirc 4p dung tiéu chuan nay dé xac dinh ham lwgng Cr (VI) hoa tan trong nwéc
clia cac ché pham xi mang.

Phu luc C va D cung cép thdng tin vé cac quy trinh thir nghiém khac, dwa trén viéc chiét xuat tor ho xi
mang khac véi tinh ndng cta xi mang dwoc s dung trong diéu kién binh thuweng. Cac quy trinh thiy

nghiém nay duoc thye hién cd hoac khéng c6 qua trinh oxi héa.
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Vi vay, can lwu y rang két qua sir dung cac phwong phap néu trong phu luc cé thé khac dang ké so véi
két qua thu dwoc bang phwong phap chuan. Trong trwérng hop cé tranh chip hodc khéng dat dwoc mirc

gi¢i han quy dinh thi chi str dung phwong phap chuén.

Phu luc E dwa ra phwong phap xac dinh ham lwgng Cr (V1) kh&r dw cGia xi méng, ap dung trong hé théng
kiém soat ndi bd nha may ctia mot sé Qudc gia. Khi stv dung phwong phap nay trong kiém soat noi bo,
cac don vi san xuét phai ddm bao mirc d6 twong dwong cla két qua so véi thir nghiém bang phuong
phap chuan.

2 Tai liéu vién dan

Céc tai liéu vién dan sau day 1a can thiét cho viéc ap dung tiéu chuan nay. Dbi véi cac tai liéu vién dan
ghi n&m cdng b6 thi 4p dung phién ban dwoc néu. Dbi véi cac tai liéu vien dan khéng ghi ndm cong bb
thi 4p dung phién ban mé&i nhat, bao gdbm ca cac stra ddi, bd sung (néu co).

TCVN xxxx-1(EN 196-1), Phurong phép thir xi méng — Phén 1: Xéc dinh cuong do

TCVN xxxx-7(EN 196-7), Phuong phép thir xi méng — Phén 7: Phuong phap ldy méu va chuén bi méu
xi mang

TCVN ISO/IEC 17020, Péanh gié sw phu hop — Yéu céu dbi véi hoat déng ctia cac loai co quan thurc hién
kiém tra

TCVN ISO/IEC 17025, Yéu céu chung vé néng luc cua cac phong thir nghiém va hiéu chuén

TCVN ISO/IEC 17065, Béanh gia sw phu hop — Yéu céu déi véi cac té chirc chimg nhan san phdm, qué

trinh va djch vu
TCVN 7149 (ISO 385), Dung cu thi nghiém béng thdy tinh — Buret
TCVN 7150 (ISO 835), Dung cu thi nghiém béng thdy tinh — Pipet chia d6

TCVN 7962:2017 (1ISO Guide 31:2015) Mau chuén — Noi dung cua giéy chieng nhan, nhan va tai liéu kem
theo

TCVN 8890:2017 (ISO Guide 30:2015) M4u chuén — Thuét ngi¥ va dinh nghia

3 Yéu cau chung déi vé&i thir nghiém
3.1 S6 lan thir nghiém

Trong trwdng hop phép xac dinh ham lwgng chromium (VI) hoa tan trong nwéc ctia xi mang khéng nam

trong chudi c6 kiém soat thdng k&, phai tién hanh hai th&» nghiém.

Trong trwdng hop phép xac dinh 1a mét trong nhirtng chudi co kiém soat thdng ké, thi chi can tién hanh

mot phép thir nghiém duy nhét.

Trong trwdng hop cé tranh chap, sé 1an thtr nghiém phai thwc hién la hai lan (xem thém 3.3).
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3.2 Do lap lai va do tai lap

Do 1ap lai: PO chum trong cac diéu kién lap lai (v&i cung mdt phwong phap, trén cac mau thir (vat liéu)
giébng hét nhau, trong cing mdt phong thi nghiém, béi cing mét ngudi thuwe hién, st dung cing mot thiét
bi trong khodng thai gian ngén).

Do tai lap: Do chum trong cac diéu kién tai l1ap (v&i cing méot phwong phap, trén cac mau thir (vat liéu)
gidng hét nhau, trong cac phong thi nghiém khac nhau, véi nhivng nguéi thuc hién khac nhau, st dung

trang thiét bi khac nhau).

Do I&p lai va do tai lap trong tiéu chuan nay dwoc biéu thi bang dd 1éch chuan 18p lai va dd léch chuan
tai 1ap tinh bang phan tram khéi lwong.

3.3 Biéu thi khéi lwong, thé tich, hé sé va két qua

Biéu thj khéi lwong trong giai doan chiét bdng gam, chinh xac dén 0,1 g. Trlr khi ¢4 quy dinh khéc, biéu

thi khéi lwgng tinh bang gam, chinh xac dén 0,000 1 g va thé tich tinh bang mililit, chinh xac dén 0,05
mL (t&r buret).

Khi thwe hién mot thdr nghiém duy nhét, két qua thu dwoc tinh theo phan tram khéi lwong, trén mau xi

mang nhan dwoc.

Khi thwe hién hai ther nghiém, két qua thu dwoc 1a gia tri trung binh cla cac két qua riéng 18, tinh theo

phan tram khéi lwong, trén mau xi mang nhan duoec.

Néu chénh léch gitra hai két qua thtr nghiém I&n hon hai 1an dd I&ch chuén 13p lai, thi tién hanh lai thir

nghiém va 3y gia tri trung binh cla hai két qua thir nghiém it khac biét nhat.

Biéu thi ham lwong Chromium (VI) (Cr (V1)) hoa tan trong nwéc ctia mau xi mang nhan dwoc bang phan

tram, chinh xac dén bén chi s thap phan.

Khi so sanh phép xac dinh cé va khéng c6 oxi hda, két qua sé dwoc coi la twong dwong néu chénh léch

khéng vwot qua hai lan do 1éch chuén Iap lai.

Phai ghi lai két qua cua tat ca cac thir nghiém riéng 18.

3.4 Cac phép xac dinh mau trang

Tién hanh xac dinh mau trdng khong chira chat phan tich theo cung mét quy trinh va st dung cling mot
lwong thudc thr. Hiéu chinh cac két qua thu dwoc dé phu hop véi két qué phan tich.

4 Thubdc thir

Chi str dung thudc thir dat cap tinh khiét phan tich. “Nwéc” dwoc hiéu la nwédc cat hodc nwéc khir ion cé

do dan dién < 0,5 mS/m.
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Trwr khi c6 quy dinh khac, “phan tram” dwoc hiéu 1a phan tram khéi lwong.

Trwr khi c6 quy dinh khac, cac thubc thir dam déc dang 1dng dwoc st dung trong tiéu chuan nay cé khéi

lwong riéng (p) tinh bang g/cm® & 20 °C.

4.1 Hydrochloric acid dam dac (HCI), p =1,18 dén 1,19.
4.2 Dung dich hydrochloric acid, (1,0 mol/L).

4.3 Dung dich hydrochloric acid, (0,04 mol/L)

4.4 Acetone (CH3.CO.CHs), p = 0,79.

4.5 Dung dich chi thi: Hoa tan 0,125 g s-diphenylcarbazide (CsHsNHNH),CO, (1,5-diphenylcarbohydrazide)
bang 25 mL acetone (4.4) trong binh dinh m&c dung tich 50 mL. Thém acetone dén vach dinh muc.

Dung dich chi thi st dung trong mét tuan, néu dwoc bao quan lanh.
4.6 Dung dich tiéu chuan chromate.

4.6.1 Dung dich géc: Can 0,1414 g potasium dichromate (K.Cr.07) da dwoc lam khé dén khéi lvong
khong dbi & nhiét dd (140 + 5) °C, hoa tan trong nwérc rdi chuyén vao binh dinh mdre dung tich 1 000 mL va

thém nudc dén vach, lac déu. Chi st dung dung dich trong mét thang.
Dung dich géc chira 50 mg Cr (VI) trong mét lit.
CHU THICH: Ttrén thj trwéng ciing cé ban s&n dung dich gbc nay.

4.6.2 Dung dich chuan: Dung pipet l4y 50,0 mL dung dich gbc (4.6.1) vao binh dinh mirc dung tich 500

mL va thém nwéc dén vach, Idc déu. Chi str dung dung dich chuén trong mét thang.
Dung dich chuén chra 5 mg Cr (V1) trong mét lit.

4.7 Cat tiéu chu&n CEN, phu hop voi TCUN ...(EN 196-1).

4.8 Sodium peroxodisulfate (Sodium persulfate), Na>S20s.

4.9 Orthophosphoric acid, HsPO., (85 %).

5 Thiét bi, dung cu

5.1 Can, can phan tich cd, thé can véi dd chinh xac dén + 0,000 5 g va can ky thuat, c6 thé can chinh

xacdén+1g.
5.2 May trén, hai tbc d6 pht hop voi yéu cu ciia TCVN ...( EN 196-1).

5.3 Thiét bj do dé hap thu quang, dé do dd hap thu quang cta dung dich & buéc séng 540 nm, hodc

thiét bi do quang c6 bo loc anh sang tai cwc dai & khoang 540 nm.
5.4 Cuvet, c6 do day 10 mm.

5.5 Dung cu thay tinh, gém: binh dinh mc véi cac dung tich 50 mL; 500 mL va 1 000 mL; pipet dung
tich 1,0 mL; 2,0 mL; 5,0 mL; 10,0 mL; 15,0 mL va 50,0 mL.

10
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5.6 May do pH, c6 kha n&ng do pH vé&i do chinh xac dén + 0,05.

5.7 Hé théng loc, bao gébm bom chan khéng dwoc ndi véi binh chan khéng cé gan céc loc, phéu

Buchner hoac dung cu phu hop.

5.8 Giay loc, bang soi thay tinh, khéng chiva chét két dinh hiru co, c6 kich thwéc 16 nhd hon 7 pm,
hoac bé loc soi thuy tinh twong dwong.

C6 thé st dung cac thiét bi loc khac nhau véi diéu kién 1a ching cho két qua Cr (V1) khdng khac véi két
qua thu dworc khi st dung thiét bj loc chuan.

Trong qua trinh san xuét, thiét bi loc cé thé bi nhiém cac chat khi» Cr (VI). Vi vay, can phai tién hanh thiy

véi mau trdng dé dam bao phwong phap loc da chon 1a phu hop.

5.9 Thiét bi loc
‘1
T™—2
]
| I
| | 3
|
\.01 A
0 4
A
6 i -'t-a',ﬂf 5
et £ 3
CHU DAN:
1 Vira
2 Cbcloc

3 Ong hat chan khéng
4 Cbc nhé thu phan dich 16ng chay xuéng
5 Binhloc

6 Cat

Hinh 1 - B6 tri dién hinh cua thiét bj loc

Thiét bj loc gbm phéu Buchner, (vi du: dwéng kinh 205 mm, dwoc 13p vira khit trén mét binh loc dung
tich 2 L), trong d6 c6 chira mdt phan cat, phia trén 16p cat, dat mot cdec nhé cé6 md dé thu lay phan dich

loc. Thiét bi dwoc két néi véi bom chan khéng (xem Hinh 1).

Ngoai ra, cé thé st dung cac cach b tri khac dé dam bao dich loc dwoc thu hét vao céc chira.

11
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5.10 Tu sy, cé kha nang hoat ddng & nhiét do (140 + 5) °C, cé bd phan diéu chinh nhiét do.
5.11 Bép dién, c6 thé duy tri & nhiét do (280 + 10) °C.

5.12 Pong hdé bam giay, co thé do chinh xac dén + 1 s.

6 Chuéan bi mau thir xi mang

Ngay khi bat dau thr nghiém, x& ly mau phong thi nghiém, dwoc 14y theo TCVN xxxx-7 (EN 196-7), nhuw sau
dé thu dwoc mot mau thlr ddng nhét.

Dung dung cu chia mau hoéc bang phwong phap chia tw 14y mét lwong khodng 1 000 g mau thr. Chuyén
mau vao vat chlra sach, cé nap day kin va lac manh dé tron déu.

Tién hanh tat ca cac thao tac cang nhanh cang tét va ngay 1ap tirc gan kin vat chiva kin khi d& ddm bao

rang mau tht chi tiép xuc véi khéng khi xung quanh trong thoi gian téi thidu.

7 Cach tién hanh chiét

7.1 Nguyén tac

Tron xi mang, cat tiéu chudn CEN va nwéc dé tao thanh viva. Tron viva trong mot thoi gian xac dinh, sau
do tién hanh loc. LAy ra mét phan dich loc, x( ly bang s-diphenylcarbazide, acid hoa va giéi han pH trong
khoang hep. Trong méi trwdng acid, Cr (V1) tao thanh phirc mau tim d3. Tién hanh do dé hap thu quang
cla phirc & buéc séng 540 nm. St dung dworng chuan dé xac dinh ham lwong Cr (V1) hoa tan trong
nwoéc.

7.2 Chuan bj vira

7.2.1 Thanh phéan cua vira

Tron viva theo ty 1& gdm: mot phan xi mang va ba phan cat tiéu chuan CEN (4.7) (tinh theo khéi lvgng)
va mot nira phan nwéc (Diéu 4) (tire 14 ty 1& nwdc/xi mang bang 0,50).

CHU THICH: Nwéc dwoc siv dung dat chét lwgng phan tich (xem Diéu 4)

M&i mé tron phai bao gdm (450 + 2) g xi méng, (M), (1350 + 5) g cat va (225 + 1) g nwéc, (V4).

Trong treng hop xi mang can thtr nghiém 14 loai xi mang déng két nhanh, ty 1& nuwéc/xi mang bang 0,50
c6 thé khong tao ra da dich loc d& phan tich. Khi d6, cho phép tang lwong nwéc, nghia 13 tang ty e
nwéc/xi mang, cho dén khi thu dwoc da dich loc (xem 7.3). Chi tiét sai khac nay phai dwoc néu trong bao

cao thir nghiém.
7.2.2 Trén vira

Can xi mang va nwéc bang can ky thuat (5.1). Khi nwéc dwoc cho vao dinh lwong theo thé tich thi né
phai dwoc phan phdi chinh xac dén + 1 mL. Tron méi mé vira bdng may, st dung may tron (5.2). Thoi

gian clia cac giai doan tron khac nhau la khodng thoi gian dugc tinh tir thei diém mé cho dén thei diém

12



TCVN xxxx-10:xxxx
tat cong tdc ngudn clia may tron, dé bat diu va két thic qua trinh tron clia cac giai doan tron d6, va phai

dwoc duy tri trong khoang sai léch + 2 s.
Quy trinh trén phai nhw sau:

— cho nwéc va xi mang vao cbi tron, chu y khdng dé hao hut nwéc hodc xi mang;

— ngay sau khi nwéc va xi mang tiép xic véi nhau, khéi ddng may tron & tbc dod thap (xem EN 196-
1, bang téc d6 may tron), trong khi bat dau tinh thoi gian cta cac giai doan tron. Sau 30 s tron,
thém cat déu dén trong 30 s tiép theo. Chuyén may tron sang téc dd cao (xem TCVN ...( EN 196-

1)), béng tbc d6 may tron) va tiép tuc tron thém 30 s;

— dirng may tron trong 90 s. Trong 30 s dau, dung bay trén bang cao su hodc bang nhwa dé cao
vi¥a bam vao thanh va phan dwéi cia cbi dé vun dén viva vao gitra cbi;

— tiép tuc tron & téc do cao trong 60 s.

Thong thwdng cac thao tac trdén nay dwoc tién hanh tw dong. Viéc kiém soat thi cong cac thao tac va do
thoi gian trén nay cé thé dwoc st dung.

7.3 Loc

Dam bao lam kho cac phan trong thiét bj loc (binh loc, cbc loc hodc phéu Buchner va gidy loc trung binh,
cbc nhd) trwédc mdbi lan st dung. Lap cdc loc hodc phéu Buchner (5.7) va gidy loc (5.8). Khong lam wot
gidy loc trwéc. Bat bom chan khéng sau dé rai viva vao thiét b loc. Loc téi da trong 10 min dé thu dwoc
dich loc cé thé tich khoang ttr 10 mL dén 15 mL.

Néu trong thoi gian trén, lwong dich loc thu dwoc nhd hon 10 mL, can tiép tuc loc dé thu dwoc cho di
lwong dé thwe hién (cac) phép xac dinh. Ghi lai chi tiét sai khac nay.

Néu thoi gian bdo quan dich loc I&n hon 30 min, thi phai gil dich loc trong bao bi kin khi dé tranh bay
hoi. C6 thé bao quan dich loc téi da 8 h trwdc khi tién hanh xac dinh ham lwong Cr (VI).

Néu dich loc bi duc va khong thé loai bd bang cach loc don gian, cé thé st dung may ly tam, may ép loc
ho&c loc qua mang loc ¢6 16 min. Bao cao phwong phap loc thay thé da st dung. Trong trwéng hop nay
khéng can kiém chirng déi véi phwong phap chuén. Trweng hop dich loc van con duc thi mau tréng

duwoc str dung v&i cac mau nay phai la dich loc tir mau twong (ng nhwng khdéng thém dung dich chi thi.
8 Xac dinh chromium (V1)

8.1 Khai quat

Két qua clia cac thir nghiém lién phong cho thay can phai tuan thi chinh xac cac thao tac, theo trinh tw
va thoi gian dé dat dwoc cac gia tri vé do 13p lai va do tai lap nhuw trich dan.

Ngoai trir cac chat khtr Cr (V1) dwoc thém vao mot cach chd y, mot sé thanh phan cla xi méng co thé
chiva cac chat khir (vi du: sulfide, sulfite). Do vay khi xac dinh Cr (VI) hoa tan béng cach s dung

diphenylcarbazide trong méi trwérng acid, lwgng Cr (V1) sé bi giam di. V&i méi trwdng cé tinh kiém, néu
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thém lwong diphenylcarbazide, tac dung cla sulfide c6 thé dwoc loai bd nhwng khong thé ngdn chan
anh hwdng clia cac chat khir khac. Can phai thwc hién thér nghiém cac qua trinh cé st dung chét oxi
hoéa hodc qua trinh khdng st dung chét oxi héa - twong trng véi mo ta trong 8.3 va 8.2 dé& quan sat sw
anh huéng cla cac két qua.

Két qua sé dwoc danh gia nhu sau:

a) Néu sw khac biét gitra cac két qua cta hai phép xac dinh, mdi phép xac dinh duwgc thwe hién hai lan,
khéng qua 2 x S (ttrc 1a 2 x 0,000 015 %) (xem 3.3) thi cac két qua dwoc coi la thudc cling mot tap hop
va cé thé sir dung phwong phap khéng cé qua trinh oxi hda cho cac thir nghiém tiép theo dbi véi xi mang;
b) Néu suw khac biét gitra cac két qua ctia hai phép xac dinh, mdi phép xac dinh dwoc thwe hién hai
l4n, I&n hon 2 x S, (ttre 1a 2 x 0,000 015 %) thi cac két qua duoc coi 1a thudc vé cac tap hop khac nhau
va sau dé sé sir dung phwong phap nao (cé sir dung chét oxi hoa/hodc khong st dung chét oxi hoa) cho
két qua cao hon cho cac thir nghiém tiép theo déi véi mau xi mang.

8.2 Do dd hap thu quang khéng str dung chét oxi héa

8.2.1 Xay dwng dwong chuan

Dung pipet lay Ian lwot cac thé tich 1,0 mL; 2,0 mL; 5,0 mL; 10,0 mL; va 15,0 mL dung dich chuan (4.6.2)

vao cac binh dinh mdrc dung tich 50 mL.

Thém vao médi binh 5,0 mL dung dich chi thi (4.5) va 5 mL hydrochloric acid 0,04 mol/L (4.3). Thém nwdc

dén vach, lac déu.

Cac dung dich chuan thu dwoc 1an lwot chira 0,1 mg; 0,2 mg; 0,5 mg; 1,0 mg va 1,5 mg Cr (VI) trong

mét lit.

Sau khi thém dung dich chi thi ttr 15 min dén 20 min, do gia tri d6 hap thu quang cla cac dung dich &

bwéc séng 540 nm, dung dich so sanh 1a dung dich mau tréng (3.4).

Xay dwng dwérng chuén bang cach vé dbd thi biéu dién sw phu thudc ctia do hap thu quang do dwoc vao

ndng dé Cr (VI) twong tng cé trong médi binh.

Viéc hiéu chudn duwéng chuan phai dwoc kiém tra it nhat mot 1an méi thang. Néu khong st dung duéng
chuén thwdng xuyén thi phai do d6 hap thu quang clia dung dich chuén cé néng dd nam & khoang gitra
dwong chuén trwdc khi tién hanh do d6 hap thu quang mau phan tich. Chénh léch gitra két qua thu

dwoc va gia tri chuan khéng duwoc vwot qua * 2 %.
8.2.2 Po hap thu cia mau

Trong khodng thoi gian tdi da 1a 8 h sau khi loc, dung pipet 14y 5,0 mL (V2) dich loc (7.3) cho vao cdc 100
mL. Thém 20 mL nwéc, thém tiép 5,0 mL dung dich chi thi (4.5), lac déu. Thém khoang 0,2 mL dén 0,6
mL (twong (rng v&i 5 dén 15 giot) dung dich hydrochloric acid néng dé 1,0 mol/L dé& diéu chinh pH cla
dung dich vé gia tri tr 2,1 dén 2,5 (kiém tra bang may do pH (5.6)). Thoi gian thwc hién cac thao tac t
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thém dung dich chi thi dén diéu chinh pH phai dwoc hoan thanh trong vong 30 s. Ghi lai gia tri pH. Chuyén

dung dich tr cbc vao binh dinh mirc dung tich 50 mL, (V3). Thém nwéc dén vach va lac déu.

Sau khi thém dung dich chi thi t&» 15 min dén 20 min, do gia tri d& hap thu quang ctia dung dich phan tich

& bwéc séng 540 nm, dung dich so sanh la dung dich mau tréng (3.4).

CHU THICH: Néu néng do Cr (VI) trong mau I&n hon gidi han clia dwéng chuén thi 13p lai phép xac dinh, st dung phan dich
loc (7.3) v&i lwong thé tich nhé hon (Va).

8.2.3 Xac dinh néng dé Cr (VI)

T dwdng chuan, xac dinh dwgc ham lwong Cr (VI) hoa tan trong nwéc, (C), tinh bang mg /L.
8.3 Do d6 hap thu c6 sir dung chat oxi héa

8.3.1 Xay dwng dwong chuan

8.3.1.1 Chuan bi dung dich chuan

V&i mdi binh nén cb rong dung tich 250 mL, thém vao mét lwong khodng (500 + 1) mg sodium
peroxodisulfate (4.8) va thém 5 mL orthophosphoric acid (néng d6 85%) (4.9). Tiép tuc thém vao lan lwot
mdi binh cac thé tich 2,0 mL; 4,0 mL; 10,0 mL; 20,0 mL; va 30,0 mL dung dich chuén (4.6.2).

8.3.1.2 Qua trinh oxi héa va do d6 hap thu quang

Pha long dung dich trong binh bang 120 mL nwéc va dat binh trén bép dién & nhiét d6 (280 + 10) °C
trong thoi gian khodng (45 + 1) min. D& tranh hién twong cham s6i, thém moét thanh khudy twr. Sau
45 min, thé tich cGa dung dich phai con khoang 40 mL. Tranh dé dung dich bay hoi qua nhiéu dan
dén phan hay Cr (VI). D& ngudi dung dich va lay thanh khudy tw ra.

Chuyén cac dung dich vao cac binh dinh mtre dung tich 100 mL, (V) sau d6, thém vao méi binh 5,0 mL dung

dich chi thi (4.5) rdi thém nuwéc dén vach mire, lac déu.
Cac dung dich chuén Ian lwot chiva 0,1 mg; 0,2 mg; 0,5 mg; 1,0 mg; va 1,50 mg Cr (VI) trong mét lit.

Sau khi thém dung dich chi thi ttr 15 min dén 20 min, do gia tri d6 hap thu quang cta dung dich chuan &

bwéc séng 540 nm, dung dich so sanh 1a dung dich mau tréng (3.4).
8.3.1.3 Xay dwng dwong chuan

Xay dwng dwérng chuén bang cach vé dbd thi biéu dién sw phu thudc cta do hap thu quang do dwoc vao
ndng dé Cr (VI) twong trng cé trong médi binh.

Viéc hiéu chudn duweng chuan phai dwoc kiém tra it nhat mot 1an méi thang. Néu khong st dung dudng
chuén thwdng xuyén thi phai do d6 hap thu quang clia dung dich chuén cé néng dd nam & khoang gitra
dwéng chuan trde khi tién hanh do do hap thu quang clia mau phan tich. Chénh léch gitra két qua thu

dwoc va gia tri chuan khéng duwoc vwot qua + 2 %.

8.3.2 P6 hap thu cia mau véi qua trinh oxi héa
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Thém moét lvgng khodng (500 + 1) mg sodium peroxodisunfat (4.8) vao binh nén ¢d réng dung tich
250 mL, thém tiép 5 mL orthophosphoric acid (néng dd 85 %) (4.9), dung pipet thém tiép vao binh
5,0 mL (V2) dich loc (7.3).

Tién hanh qua trinh oxi héa va do d6 hp thu theo 8.3.1.2.

CHU THICH: Néu ndng d6 Cr (VI) trong mau I&n hon giéi han ciia dwdrng chuén thi 13p lai phép xac dinh va st dung phan dich
loc (7.3) v&i lwong thé tich nhé hon (Va).

8.3.3 Xac dinh néng dé Cr (VI)

T dwdng chuan, xac dinh dwgc ndng do Cr (VI) trong dung dich Iy dé phan tich, (C), tinh bang mg /L.

9 Tinh toan va biéu thij két qua
9.1 Tinh toan

Tinh ham lwong Cr (VI) hoa tan trong nwéc cla xi méng, K, bang phan tram (%) theo khéi lwong, chinh
xac dén 0,000 01% theo codng thre (1):

K=Cx(¥—z)x(%)x10‘4 (1)

Trong dé:

K 1a ham lwong Cr (V1) hoa tan trong nwéc clia xi mang, tinh bang %:

C la ndng d6 Cr (VI) thu dwoc tlr dwéng chuan, tinh bang mgl/L;

V4 14 thé tich nwéc dung dé ngam chiét tai 7.2.1, tinh bang mL;

V2 14 thé tich dich loc dwoc st dung dé phan tich tai 8.2.2 hodc 8.3.2, tinh bang mL;

V3 1a thé tich cta binh dinh mrc st dung tai 8.2.2 ho&c 8.3.2, tinh bang mL;

M la khéi lwong xi mang da ngam chiét tai 7.2.1, tinh bang g.
CHU THICH 1: V3/V2 Ia hé s6 pha loang dwoc str dung dé pha lodng dich loc theo thtr nghiém tai 8.2.3 hoidc 8.3.2 va 8.3.1.2.
CHU THICH 2: Vl/M la ty 1& nudc trén xi mang dwoc st dung dé chuén bi viva, danh nghia la 0,50, cu thé, xem 7.2.1.

CHU THICH 3: Béi v&i cac ché phdm cé chira xi méng, M 1a khéi lwong clia phan xi mang trong chét lo’ Iting chudn bi, tinh béng

gam.
9.2 Biéu thj két qua
Ham lwong Cr (V1) hoa tan trong nwéc clia mau xi méng nhan duoc, tinh bang phan tram, 13 gia tri trung

binh cta hai két qua néu thwc hién hai lan thtr nghiém, hoéc |a gia tri c6 dwoc néu chi tién hanh duy nhét

mot 1an thir.

CHU THICH: Chuyén d&i két qua tinh t&» % theo khéi lwong thanh 108 (ppm) (ug/g) bdng cach nhan két qua thu dwoc véi
10 000.
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10 Bao cao két qua

Bao c&o ham lwgng Cr (V1) hoa tan trong nwédc clia xi méng nhan duoc, chinh xac dén 0,000 1 % theo

khéi lwong.
Bé&o cdo bat ky sai khac nao so véi phwong phap chuan dwoc st dung trong qua trinh thir.
11 Do lap lai va dé tai lap
Déi v&i xi mang c6 ham lwong Cr (V1) hoa tan trong nwéc tir 0,000 1% dén 0,000 5 %:
Dé léch chuén cho dd 13p lai, Sy, 1a 0,000 015 % theo khéi lvong.

D6 1&ch chuén cho db tai lap, Sr, 1a 0,000 040 % theo khéi lwong.
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Phu luc A
(Quy dinh)
Panh gia sw phu hop cua xi mang theo gi¢i han

vé ham lwong Cr (VI) hoa tan trong nwéc

A.1 L&inéi dau
Quy dinh gi¢i han ham lwong Cr (VI) hda tan trong nwéc clia xi méng hodc cac ché phdm co chiva xi
mang co lién quan dén Chromate nham giam thiéu sy xuét hién chirng viém da tiép xuc dij trng trong qua

trinh st dung.

Can lwu y rang, mirc gi¢i han ham lwong cta Cr (V1) dwoc dwa ra chi véi muc dich tdng kha nang bao
vé, cai thién va han ché bénh viém da tiép xuc dj (ng. Khi x& ly xi méng wét, d& ngdn ngira bénh viém
da tiép xtc kich (rng do tinh kiém cao ctia xi mang, viéc st dung thiét bi bdo hd ca nhan dung cach van
dwoc yéu cau.

Dé tuan thd mirc gi¢i han dwoc quy dinh, thuwéng trong qué trinh sén xuét xi méng hodc ché phdm can
phai c6 chat khiv, chat nay chuyén Cr (VI) hoa tan thanh Cr(lll) khéng hoa tan trong qua trinh thiy héa.
Trén van ban diéu phéi va trén bao bi chira dwng cac san pham nay, can ghi rd rang cac thong tin vé

thdi han st dung clia chat khir dworc cong bd van con hiéu luc theo gidi han quy dinh.

A.2 Pham vi ap dung

Phu luc nay quy dinh chwong trinh thwe hién dé& danh gia sy tuan tha véi mie gidi han cho phép ham
lwong Cr (V1) hoa tan trong nwéc clia xi mang, dwa trén viéc tw thwe hién kiém tra clia nha san xuét voi
sw chirng nhan cua bén th ba.

Phu luc nay cung cép cac yéu cau ky thuat dé nha san xuét kiém soat qua trinh san xuét tai nha may,
bao gdm viéc ty kiém tra dbi v&i cac mau thtr va chirng nhan cla bén th(r ba véi qua trinh nay. Phu luc
cung cAp cac quy tac can thuc hién trong truéng hop cé diéu khong phu hop, bao gdm: khéng tuan tha
quy trinh do nha san xuét dat ra hodc ham lwong Cr (VI) hoa tan trong nwéc cla xi méng, sau day dwoc

goi la "Cr (VI) hoa tan trong nwéc”, bi veot qua gidi han cho phép.

Tiéu chuén nay ap dung cho tat ca cac loai xi mang theo nghia ctia thuat ngiy "xi mang" .
A.3 Tai liéu vién dan

Xem Diéu 2.
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A.4 Thuat ngir va dinh nghia
Trong phu luc nay ap dung cac thuat ngir va dinh nghia sau.
A.4.1 Cr (VI) hoa tan trong nwéc
Chromium trong xi mang, cé thé hoa tan trong nwéc (vi du: trong qua trinh trén), dwédi dang Chromate.
A.4.2 Xi mang "kho"
Mau xi m&ng ma phong thi nghiém nhan duorc.
A.4.3 Co quan chirng nhan

M6t co quan ddc lap, cé td chirc, cé dl nhan vién, c6 du nang lwc va tinh nhat quan can thiét dé thuc
hién, theo céac tiéu chi dwoc dinh trwdc, cac nhiém vu nhw danh gia, khuyén nghj chap nhan va kiém tra
lién tuc cac hoat ddng do nha san xuét thuyc hién dé& danh gia sy tuan tha clia xi mang so v&i cac ngudng

ky thuat can thiét vao béat ct khi ndo thich hop, bao gdm ca thr nghiém va danh gia két qua kiém tra.
A.4.4 Chét khp

Phu gia dwgc trdn trong xi mang v&i muc dich lam giam lwgng Cr (VI) hoa tan trong nwéc trong qua trinh

thay héa, c6 tac dung lam cho Chromium khéng hoa tan.
A.4.5 Han st dung

Thoi han dwoc nha san xuat cong bé: néu xi mang dwoc bao quan theo cac diéu kién dwoc khuyén nghi

thi chat khir van con cé tac dung han ché ham lwong Cr (VI) hoa tan trong nwéc dén gi¢i han dwoc yéu

3
PN

cau.

A.4.6 Giam ham lwong

Ham Iwong Cr (V1) hoa tan trong nwéc co kha nang bi khtr béi chat khir cé trong xi mang.
CHU THICH: Kha n&ng khtr c6 thé dwoc xac dinh, vi du, bang phwong phap dwoc mé ta trong Phu luc E.
A.4.7 Phong thtr nghiém

Phong thi nghiém thwc hién phép do luwéng, kiém tra, thir nghiém, hiéu chuan hodc xac dinh cac dac tinh

hay tinh n&ng cla vat liéu ho&c san pham (xem thém A.6.4.7)
A.4.8 Gi¢i han quy dinh

Ham lwgng Cr (V1) hoa tan trong nwéc cé trong toan bo lwong xi mang khd, bao gébm cac yéu cau lién

quan dé duy tri hiéu qua cta bat ky chat khir nao trong thdi han st dung da cong bd.
A.4.9 S6 tay Chéat lwong

Tai liéu cung clp thong tin vé viéc kiém soat san xuét dwoc nha san xuét 4p dung dé dam bao xi mang

phu hgp phai tuan thu.
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A.5 Kiém soat san pham tai nha may san xuat

A.5.1 Khai quat

Nha san xuét thuc hién cac quy dinh mé ta trong phu luc nay dé ddm bao xi mang dap (rng mdrc gidi han
cho phép.

A.5.2 Kiém soat ndi bo

A.5.2.1 Kiém soat qua trinh

A.5.2.1.1 Khai quat

Sb tay Chét lwgng mé ta cach thirc thue hién vé: 1ap ké hoach va kiém soat qua trinh nhdm dam bao xi
mang tuan tha gi¢i han phai tuan tha, dac biét chu y dén viéc st dung chat khv; cling nhw thtr nghiém,
kiém tra, thwc hién hanh dong khac phuc, xac nhan, tra két quéa va cac hd so lién quan. Sé tay Chét

lwong cling phai chi ra thoi han st dung clia xi mang da qua bbc d&.

Trong Sé tay chéat lwong phai cé danh sach cac loai xi méng c¢6 ham lwgng Cr (VI) hoa tan trong nwéc
dat mirc gi¢i han phai tuan thd ma khéng st dung chat khiv. Déi véi méi loai xi mang nay, trong S6 tay
ciing phai cung cap céc tai liéu tham khdo chirng minh sy phu hop nay va danh sach cac théng sb sé
dwoc kiém soat d& ddm bao sy 6n dinh ham lwong Cr (V1) hoa tan trong nwéc trong qué trinh san xuét

dién ra tiép theo.

CHU THICH: Xi m&ng dap &ng mtrc gi¢i han phai tuan thti ma khéng st dung chéat khiv Cr (V1) khéng phai 13 di twong cla cac
thtr nghiém tw thwe hién kiém tra dwoc md ta trong A.5.3, ddng thoi ciing khong thwe hién 14y mAu theo mo ta tai A. 6.4 va nha

san xuét cling khdng ¢ nghia vu cdng bé rd thdi han str dung trén bao bi hodc trong hd so giao hang.
A.5.2.1.2 Chéat khir va thanh phan cta xi méng

Nha san xuét phai lap thanh hé so dé lam bang chirng chi ra rang chat khir dap (ng cac yéu cau ky

thuat da dwoc néu trong cac van ban cé lién quan .

Sb tay Chét lwgng phai mé ta cac phwong phap dwoc nha san xuét st dung dé dam bao dap trng mirc
gi&¢i han phai tuan tha ciing nhw dé ddm bao thanh phan ciu tao ctia xi mang phu hop véi tiéu chuan

yéu cau ky thuat lién quan.

CHU THICH: Phwong phap xac dinh kha naéng khtr Chromium trong xi mang (A.4.6) thay thé cho phwong phap xac dinh truc
tiép Cr (VI) hoa tan trong nwédc da dwoc chirng minh 1a phi hop. Xem Phu luc E.

A.5.2.1.3 Kiém soat san xuat phi ky thuat

Sb tay Chéat lwong phai bao gdm cac thd tuc dé ddm bao réng trong san xuét, tAn suat khdng dap tng

cac yéu cau ky thuat ndi bd dwoc quan ly va nam trong mire gi¢i han dwoc quy dinh.
A.5.2.2 Do lwéng va thir nghiém

A.5.2.2.1 Thiét bi kiém tra, do lwéng va thir nghiém
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Phai kiém tra va hiéu chuan thwéorng xuyén cac thiét bi phuc vu cong tac gidm sat qua trinh, cac thiét bj

do lwdng va thtr nghiém theo cac quy trinh va tn suét quy dinh trong S6 tay Chét lwong.
A.5.2.2.2. Giam sat va kiém tra tinh trang

Quy trinh giam sat va kiém tra trinh trang tai cac giai doan san xuat dwoc néu chi tiét trong Sb tay Chét

lwong.

Phai ghi lai cac két qua thir nghiém véi qua trinh st dung chat oxi hda/khéng sir dung chét oxi hoa va

phwong an lwa chon ap dung cho méi loai xi mang.
Viéc danh gia (lién quan dén qua trinh oxi hda/khéng oxi héa) phai dwoc thdm dinh dinh ky hang nam.

Cac phuwong phap phan loai c6 thé dugc sir dung dé kiém soat qua trinh san xuét tai nha may (xem Phu
luc C va Phu luc D) nhwng nha san xuét can phai biét rAng cac thir nghiém nay cé thé khéng lién quan
dén phwong phap thtr chuan va ké ca cac thir nghiém mang tinh chét kiém tra hay tw thuc hién kiém tra

duwoc thwe hién bang phwong phap chuan co thé cung cap két qua khac nhau vé mét thdng ké.
A.5.2.3 Xt ly, bao quan, déng géi va van chuyén

Sb tay Chat lwong mé ta cac bién phap phong nglra dugc thue hién déi véi viéc xi mang dat yéu ciu ky
thuat noi bo lién quan dén kha nang tuan tht murc gidi han theo quy dinh ma nha san xuét phai chju trach
nhiém. Bién phap phong ngira bao gém: quy trinh trong qua trinh van chuyén va lwu kho. Hb so giao

hang phai cho phép truy xuat ngudn gbc dbi véi cac san phdm dang sédn xuat.
A.5.3 Thir nghiém tw thwe hién kiém tra d6i véi cac mau
A.5.3.1 Khai quat

Nha san xuét phai van hanh mét hé théng tw thue hién kiém tra déi véi xi mang da dwoc boc dé. Hé thdng nay

sé duoc sir dung dé chirng minh viéc tuan tht mire gii han theo quy dinh.
A.5.3.2 L4y mau, bao quan va thir nghiém
A.5.3.2.1 Lady mau

Nha sa&n xuét phai 1dy mau xi mang gl di tr nha may, phu hop véi TCVN xxxx-7 (EN 196-7). Khi lay
mau xi mang r&i, mau han ché tiép xtc véi khong khi xung quanh cang it cang tét trwde khi niém phong

trong thung kin.
Tan suét 4y mau tdi thiéu phai la mot thang mot 1an (12 1an mot ndm) ddi véi xi mang dwoc bbc dé:.

Tan suét va diém ldy mau dbi véi cac loai xi mang khong dwoc gli di lién tuc phai dwoc quy dinh trong

Sé tay Chét luong.
A.5.3.2.2 Bao quan mau trwéc khi thir nghiém

Xi méng phai dwoc bao quan lién tuc trong diéu kién nhiét do va dd &m 6n dinh. Hon niva, khéng dwoc
l&c mAu dé tranh tiép xdc qua nhiéu véi khong khi gay anh huédng dén hiéu qua cla chat khiv. Déi voi

mau xi mang dwoc lay tr ddng, phai bao quan mau trong binh chiva kin khit, c6 ndp day va mau phai
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dwoc |4p day toan bo binh. Dbi véi mau xi mang dwoc lay tlr bao, phai dwoc bdo quan dwéi dang bao
chwa va khong huv hai. Cac bao dwoc phat hién la da mé hoac bi hw hai khéng cé gia tri cho muc dich
kiém tra. Cac diéu kién bao quén trong thdi han st dung phai cang gibng cang tét so v&i cac diéu kién
do nha san xuét khuyén nghi.

A.5.3.2.3 Thir nghiém

Nha san xuét phai lwu trir cac mau tw thwe hién kiém tra cho dén khi hét han st dung cta xi mang.

Trong khodng # 5 d so v&i thoi han st dung, dbi véi tat ca cac mau dugc lwu git phu hop véi tiéu chudn
nay, nha san xuét phai xac dinh ham lwong Cr (VI) hda tan trong nwéc bang cach st dung quy trinh oxi

hoa/khéng oxi hdéa dwgc néu trong A.5.2.2.2.

Ghi lai tat ca cac di liéu thir nghiém.

A.5.3.3 Hanh déng khac phuc

Sb tay Chét lwgng xay dwng cac thi tuc vé xem xét va diéu chinh kiém soat san xuét tai nha may trong
trwdng hop cac gidi han quy dinh bi vuot ngwdng. Trong trwdng hop nay, nha san xuat phai xac dinh
dwoc (cac) nguyén nhan gay ra sw khong phu hop nay, thwe hién cac hanh ddng khac phuc va tién hanh
xem xét toan bo quy trinh kiém soat san xuat lién quan. Tat ca cac hanh dong khéc phuc va diéu khéng

phlu hop dwgc phat hién phai ghi lai mot cach cu thé trong bao cdo va dwoc 1anh dao xem xét, kiém tra.

C6 thé co quan chirng nhan sé yéu cau dwoc thong bao vé tat ca cac phat hién va hanh dong néu trén.

A.6 Nhiém vu déi véi co quan chirng nhan

A.6.1 Khai quat

Co quan ching nhan (A.4.3) c6 trach nhiém thwc hién hai chirc ndng riéng biét gédm: kiém tra va thiy
nghiém bt cr khi ndo dwoc yéu ciu. Co quan chirng nhan phai tuan tha cac diéu khoan lién quan néu
tai TVCN ISO/IEC 17065 va TVCN ISO/IEC 17020 &p dung cho hé théng danh gia. Th&r nghiém phai
duwoc thye hién béi phong thi nghiém tuan thi cac diéu khoan néu trong TCVN ISO/IEC 17025.

A.6.2 Giam sat, danh gia va chap nhan kiém soat san xuét tai nha may

A.6.2.1 Nhiém vu kiém tra

Cac nhiém vu kiém tra bao gdm giam sat, danh gia va chap nhan viéc kiém soat san xuét tai ché do don
vi tw van hanh. Co quan chirng nhan phai xac nhan rang viéc kiém soat san xuat ctia nha may dap ng
v&i cac yéu cau néu tai A.5 va da duoc thue hién day da theo S6 tay Chat lwong. Qua trinh kiém tra phai
bao gébm viéc xem xét dén bat ky thay ddi I&n nao trong S6 tay Chét lwgng cé lién quan dén viéc kiém
soat san xuat clia nha may, quy trinh san xuat va thir nghiém xi mang ma nha san xuét da bao céo cho

co quan chirng nhan trong khoang théi gian mot thang ké tir khi thye hién.

A.6.2.2 Tan suat kiém tra
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Viéc kiém tra thworng dugc thwe hién mdi ndm mot 1an va co quan chirng nhan phai thong bao cho nha

san xuét trwde khi tién hanh.
A.6.2.3 Bao cao

Sau méi lan kiém tra, mot bao cao bao mat chinh thirc dwoc lap va glvi cho nha san xuéat. Néu 1a xac
dang, nha san xuét phai théng béo cho co quan chirng nhan vé bat ky hanh déng khac phuc nao dwoc
thwe hién hodc dw kién thwc hién sau khi tiép nhan bao cdo. Sau do, co quan chirng nhan sé dwa ra

quyét dinh vé& danh gia cudi cung ctia minh.
A.6.3 Danh gia két qua thir nghiém tw thwe hién kiém tra mau
A.6.3.1 Nhiém vu danh gia

Giam sat, danh gia va chap nhan kiém soat san xuét tai nha may bao gébm qua trinh xem xét xem két

qua ttr thir nghiém tw thwe hién cia nha san xuét c6 tuan thud gi¢i han hay khong.
A.6.3.2 S6 lan va thoi gian danh gia

Tién hanh danh gia cac két qua thtr nghiém tw thwe hién kiém tra mau it nhat hai lan trong mot ndm. Thoi

gian danh gia can phai dwoc dinh truwéc.
A.6.3.3 Th&i gian kiém soat

Khodang thdi gian kiém soat 14 12 thang. Trong trwdng hop xi méng khong duwoc bdc d& lién tuc, khodng

thoi gian kiém soat co thé dwoc thiét 1ap theo thda thuan gitra nha san xuét va co quan chirng nhan.
A.6.3.4 Danh gia cac két qua thir nghiém

Mbi danh gia dbi véi mot loai xi mang nhét dinh, phai dwa trén két qua tdng thé thu dwoc tir tit ca cac
mau tw thwe hién kiém tra tai nha may dwoc thuc hién trong khoang chu ky kiém soat trwéc ngay danh
gia.

Thong thwdng, danh gia cé thé dwoc thwe hién bang cach thire trao ddi qua thw tr.

Khi thwc hién danh gia cac két qua thir nghiém, can loai trir bat ky két qua kiém tra nao da dwoc co quan

chirng nhan chap nhan la ngoai lé.
A.6.3.5 Bao cao

Sau méi lan danh gia, bao cdo bao mat chinh thirc dwoc 1ap va nha san xuét sé nhan dwoc ban sao

nguyén cao cua bao cao.
A.6.4 Kiém tra danh gia cac mau dworc lay tai nha may/kho bai
A.6.4.1 Khai quat
Viéc kiém tra danh gia ctia co’ quan chirng nhan c6 thé dwoc bat dau khi:
— Nha san xuét tw nguyén yéu cau;
— Viéc tham dinh chi ra réng c6 thé mau khéng c6 kha nang tuan tha theo quy dinh.
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Co quan chirng nhan sé tién hanh theo cac tha tuc dwoc mé ta cong doan nay.
A.6.4.2 LAy mau

Cac mau dwoc danh gia phai la cac mau cuc bd dwoc co quan chirng nhan chiu trach nhiém 14y theo
TCVN xxxx-7 (EN 196-7), tai (cac) diém xuat xi mang tai nha may ho&c cac kho chva xi méng ctia nha
may. Khi ldy mau xi mang roi, phai thuc hién cang nhanh cang tbt, han ché rung lac lam mau tiép xuc
véi khong khi, va ngay lap tirc 1ap ddy mau vao hop kin khi.

Mau dwoc 14y chd yéu dé kiém tra tinh chinh xac ctia cac két qua thtr nghiém tw thwe hién kiém tra cta
nha san xuét. Pai dién ctia co’ quan chirng nhan sé dwoc cp quyén tiép can nha may/kho chira bét ky
ltc ndao ma khéng can théng bao truérc dé lay mau.

Tan suét va diém ldy mau phai dwoc 1én ké hoach trwdc dwa trén sy thda thuan gitka nha san xuét va
co quan ching nhan.

A.6.4.3 Van chuyén va bao quan mau trwéc khi thie nghiém

Co quan chirng nhan c6 trach nhiém lwu gilr tAt cd cac mau danh gia (xem A.5.3.2.2) tai mét dia diém
duy nhét trong nha may cho dén khi hét thdi han sir dung da cong bb (xem A.5.2.1.1). Diéu can thiét
nhét 1a xi mang phai dwoc bao quan lién tuc trong diéu kién nhiét dd va dé &m 6n dinh.

Trong subt qua trinh van chuyén dén hoac di ttr vi tri lwu trir, cac bao xi méng chuwa mé sé duwoc déng
goi trong tui nhya dwoc niém phong can than.

A.6.4.4 Thir nghiém

Khi két thac thdi han st dung, co’ quan chirng nhan phai bd tri thtr nghiém xac dinh ham lwgng Cr (VI)
hoa tan trong nwéc cla tat ca cac mau da dwgc bao quan tai nha may theo tiéu chuén nay. Viéc phan
chia mau (néu can thiét) va moi cong tac van chuyén tiép theo sé& phai thwe hién khdng s&m hon nadm
ngay trwdc khi két thic thdi han st dung. Thém vao dé, trong khodng thdi gian ndm ngay sau khi két
thac thdi han st dung, tAt ca cac thir nghiém sé phai hoan tat. Cac mau dwoc chia, hodc dwgc chuan bi
san, phai dwoc glri t&i cho nha san xuét va phong thtr nghiém mot cach riéng biét dé thir nghiém ciing

trong khoang thoi gian nay.

Quy trinh thtr nghiém lién quan dén oxi héa / khéng cé oxi hda phai dwgc 1ap thanh van ban theo
A5.22.2.

Ghi lai tat ca dir liéu thir nghiém.
A.6.4.5 Danh gia két qua thir nghiém

Cac két qua phai duwgc danh gia béi co quan chirng nhan. Cac quy trinh dwoc mod ta trong A.8.2 sé dwoc

st dung dé& danh gia tinh dai dién va do chinh xac cla cac két qua tw thuc hién kiém tra tai nha may.

A.6.4.6 Bao cao
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Sau méi lan danh gia, bao cao bao mat chinh thirc dwoc 1ap va nha san xuét sé nhan dwoc ban sao

nguyén ban cla bao cao.
A.6.4.7 Thir nghiém thanh thao

Phong thtr nghiém phai thwdng xuyén tham gia thtr nghiém thanh thao dbi véi phép xac dinh ham lwong

Cr (VI) hoa tan trong nwéc clia xi mang theo cach dwoc mo ta tai tiéu chuan nay.

A.7 Tiéu chi phu hop
A.7.1 Khai quat

Ham lwong Cr (V1) hoa tan trong nwéc clia xi mang tai thoi diém hét thoi han st dung phu thudc vao cac
thdng s6 khac nhau nhw: ham lwong Cr (V1) trong thanh phan xi méng, chat khir (chiing loai va sé lwong),
nhiét do dat dwoc trong qua trinh nghién, diéu kién bao quan trwdc khi ldy mau (mdre do lwu théng khong
khi, nhiét d6, d6 am twong dbi), cach thirc 1dy mau, diéu kién bdo quan mau va chuén bi mau trwdce khi

thtr nghiém.

Chi mét tiéu chi tuan theo chuén théng ké 1a khéng phu hop dé danh gia sw tuan tha vé gi¢i han quy
dinh, vi can phai cé mot tap hop két qué da Ién, ngoai ra, cac két qua thir nghiém tw thwc hién kiém tra
tai nha may c6 thé tao nén moét tap hop khong cé phan phéi chuén. Do vay, chi can xét tiéu chi phu hop

cta két qua don 8.
A.7.2 Tiéu chi phu hop cua két qua don lé

Gidi han cho phép ap dung cho tiéu chi phi hop ctia két qua don 1 14 gia tri tbi da tinh theo phan tram.
Mot két qua thir nghiém duy nhét sé dwoc coi la bang chivng ctia sw phu hop khi khéng vwot qua tiéu
chi tinh theo phan tram tbi da, méi mc dwoc biéu thi dén bbn chir s thap phan va tinh dén d6 khong

dam bao cua phwong phap thir nghiém.

A.8 Danh gia sw phu hop
A.8.1 Khai quat

Lién quan dén “tinh trang ky thuat” tai thoi diém duwoc xem xét, viéc danh gia sw phu hop cla xi mang
véi mire gi¢i han quy dinh sé dwoc thwc hién riéng ré trén co s& cac quy trinh, 1Ay mau va phan tich
dwoc mo ta tai A.5 va A.6. Két qua ctia mau lay & noi khac khong phai tai diém xuét hodc kho chira dwoc
liét ké trong Sb tay Chat lwong, hodc, 1dy mau, bdo quan va thtr nghiém mau trong cac diéu kién khac

véi diéu kién dwoc mo ta tai A.5.3 hodc A.6.4 sé khdng dwoc tinh dén trong phép danh gia sy phu hop.

Viéc danh gia sw phu hop khong chi dwa trén két qua ctia mot thtr nghiém don 18. Cac di liéu thu dwoc
cho thay, ké ca khi da bd sung chéat khir lam gidm ham lwong Cr (VI) hoa tan trong nwéc mot cach hiéu
qua, nhwng déi khi, gia tri gi¢i han van bi vwot ngudng khi thir nghiém phan tich ngay lap tlrc cac mau
dwoc lay tai diém xuét xwdng. Khong thé dw bao cac két qua ctia mau & cudi thdi han st dung, dac biét

la d6i véi cac mau 14y tir kho chira sau khi van chuyén, bao quan trong silo va déi khi 1a dong goi.
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Sw phu hop clia xi méng phai dwoc xem xét bang cach kiém chirng va danh gia két qua thtr nghiém thuc
hién dwa trén Sb tay Chat lwong clia nha san xuét, dic biét xem xét ki lwéng cac hanh déng khac phuc

duwoc thwe hién khi két qua thd nghiém vwot qua mae gidi han.
A.8.2 Panh gia két qua thir nghiém

Trong qué trinh kiém soat, viéc danh gia thir nghiém tw thwc hién kiém tra clia nha san xuét phai tinh

dén ba nhém sé liéu cé thé co sau day:
A: Toan bo cac két qua thir nghiém tw thwe hién kiém tra clia nha san xuét;

B: Céc két qua thtr nghiém clia nha san xuét thu dwgc tlr cdc mau danh gia do co quan chirng

nhan lay;

C: Cac két qua thtr nghiém trong trwdng hop thtr nghiém danh gia do co quan chirng nhan

nhan duoc.
Co quan chirng nhan sé& danh gia két qua thtr nghiém tw thwc hién kiém tra it nhat hai 1dn mét ndm bang
cach thuwc hién cac so sanh ban dau nhv sau:
— s0 sanh B va A dé kiém tra xem hai nhém c6 thudc cung mét tap hop hay khéng;
— so sanh B va C dé kiém tra do chinh xac ctia thir nghiém tw thwe hién kiém tra.
Néu A va B khong thudc cling mét tap hop, khi d6 B sé& la nhém duy nhat dwoc danh gia.

Néu do léch ctia sé liéu trong nhém B va C khong phu hop véi div liéu dd chum dwa ra trong tiéu chuén
nay, thi C sé& la nhdm duy nhat dwoc danh gia.
Néu cac so sanh clia ba nhém s liéu chi ra rang thr nghiém tw thwe hién kiém tra clia nha san xuét co
tinh dai dién va do chinh xac phu hop, thi chi thwe hién danh gia véi cac két qua thudc nhom A.
Trong thdi gian kiém soat, déi véi mot loai xi méng nhat dinh, néu khoéng cé két qua thtr nghiém tw thuc
hién kiém tra (ho&c két qua cla thtr nghiém danh gia), vwot qua tiéu chi phu hop ctia két qua don 18, thi
xi mang dwoc coi la da tuan tha gidi han cho phép.
Néu két qua thtr nghiém cla tw thwc hién kiém tra hodc cla th&r nghiém danh gia vwot qua tiéu chi phu
hop cla két qua don 18 (A.7.2 va xem A.6.3.4), thi ap dung cac quy dinh trong A.8.3.
A.8.3 Panh gia viéc thwc hién Sé tay Chat lwong
CHU THICH: Banh gia thwc hién Sb tay Chéat lwong 13 mét phan clia viéc kiém tra nha may hang ndm do co’ quan chirng nhan
thwe hién (xem A.6.2). Panh gia dwoc md ta trong (A.8.3) 1a mét thd tuc bd sung va chi dwoc thwe hién trong trwdng hop (cac)
két qua thtr nghiém vuot qua tiéu chi ph hop ctia két qua don 1é dwoc néu.
Co quan chirng nhan sé tién hanh danh gia viéc thwe hién Sb tay Chét lwong. Nhwng déc biét 1a cac
muc sau:

— Nha san xuét da dat hang cac thiét bi can thiét cho viéc tiép nhan, bao quén, phan bd va cung

cap chét kh&r vao qua trinh san xuét trong pham vi thdi gian nhéat dinh dbi vai loai thiét bi nay
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chwa? Cac ly do va trach nhiém dbi véi tat ca cac truong hop khong lap déat thiét bj thich hop

phai dwgc xac dinh.

— Nha san xut da d&t hang bat ky chat khir ndo cho loai san pham nay trong khoang thoi gian
thdng dung chwa? Ly do va trach nhiém déi véi bat ky sy thiéu hut chat khir trong nha may xi
mang (hodc tai bat ky dia diém nao khac noi chat khir dwoc dwa vao qua trinh san xuét) phai

dwoc xac dinh.

— Nha san xuat c6 tuan thu tat ca cac quy dinh trong S6 tay Chéat lwgng cé lién quan dén cac nghién
clru so bd, cac yéu cau ddi vai thiét bj hay cac cam két bang van ban tir nha cung cap chét khir,

nham tuan thi mdc gi¢i han quy dinh khi d& hét thdi han st dung khéng?

— Nha san xuét cé tuan tha tat ca cac quy dinh trong Sé tay Chéat lwgng can thyc hién trong trwdng
hop vwot qua ngwdng chuadn muc phu hop;cta két qué don 18 dbi véi chi tiéu Cr (VI) (xem
A.5.3.3) khong?

Néu danh gia viéc nha san xuat thyc hién Sé tay Chéat lwong chi ra rang:

— Nha san xuét da bé sung tat ca cac diéu khoan dé giam ham lwgng Cr (VI) hoa tan trong nwéc

trong céc loai xi mang co6 két qua riéng 1& vwot nguéng chuan muc phu hop;

— Sau khi van chi thu dwoc nhivng két qua d6, nha san xuét da tim kiém nguyén nhan bang tat ca

kinh nghiém san co;
— Y nghia ctia nhivng két qua doé da dwoc danh gia
Thi xi mang dwoc coi la dap (ng tuan tha véi mikc gidi han dwoc néu tai Quy dinh (EC) sb 1907/2006.
A.8.4 Banh gia chéat lwong cliia xi mdng va bao cao
Trén co so:
— Panh gia cac két qua (A.8.2);

— Panh gia viéc nha san xuét thwc hién Sé tay Chat lwgng (A.8.3), trong tinh hubng cac két qua

vuot qua ngwdng chuan muc phu hop clia két qua don 8.

Co quan ching nhan phai chuan bj mdt bao cdo cho nha san xuét. Néu dwoc yéu ciu, co quan chirng

nhan ciing phai glri mét ban cho Co' quan cé thAm quyén.

Viéc danh gia sw phu hop cla tat ca cac loai xi mang tir modt nha may co thé dwoc bao cdo trong mot tai

liéu duy nhét.

A.9 Hanh déng trong trwéng hop xuat hién diéu khéng phu hop

A.9.1 Cac hanh déng dworc thwe hién b&i nha san xuéat
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Viéc kiém soat xi mang khéng phu hop va cac hanh ddng khac phuc can thue hién duwgc néu tai A.5.3.3.
Day |4 trach nhiém cta nha san xuét va nha san xuét sé phai ghi lai thanh cac tha tuc chi tiét trong S

tay Chat lwong.

Néu trong thoi gian kiém soat, mot sé két qua tw thuwe hién kiém tra ctia cing mét loai xi mang vuot qua
tiéu chi phu hop cla két qua don 18, nha san xuét sé khong can thiét phai ché hwéng dan ciia co quan
chirng nhan va sé tang gap doi tan suat tu thwe hién kiém tra trong khoang thi gian 1a ba thang, trir khi
mudn chirng minh cho co quan chirng nhan rang cac bién phap thich hop da duwoc thwc hién, dac biét

la cac bién phap lién quan dén kiém soat qua trinh (xem A.5.2.1).
A.9.2 Cac hanh dong dwoc thuwc hién béi co quan chirng nhan

Trong trdng hop cé s khéng phu hop sau khi thye hién cac quy dinh trong A.8.1, A.8.2 va A.8.3, co
quan chirng nhan sé& xem xét viéc kiém tra danh gia cac mau duwoc lay tai nha may hoéc kho theo A.6.4.
Ngoai ra, co’ quan chirng nhan phai gia han viéc danh gia va chap nhan viéc kiém soat san xuét ctia nha
may. Theo quy dinh, cac cong viéc nay dwoc thwe hién bang cach thirc trao ddi qua thw tir cho dén khi
co quan chirng nhan chép thuan, sau d6 sé dua ra quyét dinh dwa trén danh gia méi nay. Tuy nhién,
diéu nay c6 thé yéu cau kiém tra bd sung theo d& nghj ctia co’ quan chirng nhan, d&c biét néu quy trinh
X ly xi méng dwoc stra dbi.

A.10 Yéu cau déi vé&i trung tam phan phéi

Gibng nhw bat ky nha san xuét nao, cac trung tam phan phdi cé trach nhiém phan phéi xi mang phu hop
v&i mure gidi han.

Trong qua trinh van chuyén hodc bao quan trwéc khi xuat xwéng, cac trung tdm nay phai thwc hién cac
quy dinh can thiét d& ddm bao: duy tri sw phu hop clia xi méng dwoc xt ly bang tac nhan khir cGa nha
san xuat; ddm bao sy phu hop cla nhirng loai xi méng chwa dwoc x& ly va cla ca nhirng loai xi mang
da khong thé xa 1y.

Trong trwéng hop bd sung chat khir tai trung tdm phan phéi, trung tm nay sé tré thanh trung tam san

xuét va phai tuan theo cac quy trinh day da dwoc mé ta trong phu luc nay.
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Phu luc B

(Tham khao)

Hwéng dan ap dung Tiéu chuan dé xac dinh ham lwong Cr(V1) hoa tan trong nwéc cua

cac ché pham chira xi méng

B.1 Khai quat

Tiéu chudn mé ta phwong phap thir dé xac dinh ham lwong Cr (V1) hoa tan trong nwéc cla xi mang

nham danh gia sy phu hop dbi véi mirc gi¢i han cho phép.

Ham lwong Cr (V1) hoa tan trong nwéc clia cac ché pham chira xi mang (sau day goi la 'ché phadm') ciing

dwoc quy dinh gidi han.

Phan chinh cha Tiéu chuan ap dung cho xi mang va cé khd ndng mé réng pham vi 4p dung nhwng can
phai dwoc xac nhan lai qua thtr nghiém ddi véi tirng loai sdn pham. Phu luc nay dwa ra huwéng dan ap
dung Tiéu chuén xac dinh ham lwong Cr (VI) hoa tan trong nuwéc cho cac ché phdm chira xi mang dwoc

néu.

Cac thtr nghiém da chirng minh rang, hoan toan cé thé ap dung nguyén téc xac dinh Cr (VI) hoa tan
trong nwédc cho cac loai cac ché pham. Trong mét sé tinh hudng, cé thé 4p dung phwong phap nay ma
khong can stra d6i nhwng trong mot sé tinh huéng khac, cac quy trinh chiét hodc loc sé phai thay ddi cho
phu hop. Trong moi trwdng hop, nguyén téc co ban can chi y 1a Cr (VI) phai duwoc gidi phéng ra khoi
ché pham trong diéu kién cang giéng v&i cac diéu kién sir dung binh thwéng clia ché phdm cang tét, tat

nhién, co tinh dé&n hiéu tng pha lodng va bat ky sy déng gép ham lwong Cr (V1) tir cac thanh phan khac.

Cac hwdng dan sau day sé hd tro viéc ap dung phwong phap thtr dwoc néu tai phan chinh cia Tiéu
chuén nay cho cac ché phadm. Khi can thiét phai diéu chinh phwong phap cho phu hop véi cac déc tinh
cu thé ctia ché pham, cac két qua thir nghiém thu dwoc cé thé sé bi anh hudng. Phai kiém tra hiéu qua
clia cac phwong phap da qua diéu chinh bang cach so sanh két qua thu dwoc khi phan tich mau xi méng
dwoc chuan bi theo phwong phap da sira dbi véi két qua thu dwoc khi phan tich mau theo phwong phap
chuén, tat nhién, co tinh dén hiéu &ng pha lodng va sy déng gép ctia ham lwgng Cr (VI) tir cac thanh

phan khac.

B.2 Quy trinh chiét

Ché pham khé phai dwoc thir nghiém trong cac diéu kién cang gibng cang tét véi diéu kién quy dinh dé
ché pham dwoc st dung theo cach théng dung theo khuyén cao ctia nha san xuét, dac biét 1a ham lwong
nuwéc. Do véi mot sd ché phadm cé chira chét diéu chinh, chét tdng téc hodc chéat lam cham, ché pham

ky nwéc, v.v. cé thé sé phai tang ty 1& (nwéc/ché phadm) dé thu dwoc da dich loc.

Déi v&i cac ché phadm khé co chira cbt liéu tho, co thé phai sang dé tach cét lieu Ién (> 5 mm), va ghi lai

khéi lwong ctia phan da tach.
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Tuy vao muc dich st dung, mau sé dwgc chuan bj va thir nghiém theo cac quy trinh khac dwoc quy dinh

trong tiéu chuan nay.

Cac ché pham (vi du: bé téng, vira, viva lang nén, bé tdng phun, v.v...) dwoc ldy mau va thtr nghiém & trang
thai wot. Néu can, phai diéu chinh ham lwong nuéc clia chiing cho dén khi cé du dich loc. Ngoai tri tridng

hop can thiét, khong dwoc trdn bd sung thém chéat khac dé phan dich chiét thu dwoc la dai dién.

Ham lwong nwéc trong mau phai dwoc xac dinh va bat ky phép tinh toan nao ciing phai dwa trén khdi
lwong mau khd. Néu trong trwdng hop da tang thém nwéc nhwng van khong thu duwgce dd 10 mL dich
chiét, thi st dung thé tich dich chiét da cé véi do pha loang cb dinh la (1:10) va diéu chinh ty & thém vao

mdi lan cho phu hop lwgng véi thé tich chiét dwoc.

B.3 Quy trinh loc

Mot sé cbt liu, phu gia bé tdng hodc chat don trong ché phadm cé thé gay ra nhiéu tré ngai déi véi muc
tiéu thu duoc dich loc trong, khdng mau, khdéng ¢6 bot.
Néu dich loc bi van duc, c6 thé s& dung phwong phap loc bd sung, ly tam, chiét xuat cac phan phan

tich... bang cach st dung xy lanh siéu nhé hoac bd loc mang méng hodc bang sw két hop bat ky nao dé

lam trong dich thu duorc.

Bét ky hat van duc hodc hat mau nao con sét lai cé thé dwoc bd chinh bang cach st dung mau tréng la
mot phan dich loc khéng thém dung dich chi thi s-diphenylcarbazide.

Ngoai ra, khi co thiét bi chuyén dung, phép xac dinh Cr (V1) trong dich loc bang sac ky ion sé tré nén dé
dang ngay ca v&i dung dich m& duc hoac c6 mau ngoai lai.

Trong trwéng hop cac ché phadm lam cho dich loc ndi bot, cé thé thém vao moét hodc hai giot tri-n-butyl

phosphate.

B.4 Tinh toan va bao cao két qua

Khi tinh toan ham lwong Cr (V1) hoa tan trong nwéc clia ché phdm, can phai xay dwng dwdng chuén theo
cac nguyén tac néu trong 8.2. Can phai chon khodng tuyén tinh cho phi hop va béat ky xt ly d3c biét hodc

bd sung nao ddi v&i quy trinh loc trong 7.3 ciing phai dwoc ap dung trong qua trinh 1ap chuén.
Biéu thi ham lwong Cr (V1) hoa tan trong nwéc theo phan tram khdi lwong (%) ctia ché pham kho.

Béao cao bat ky sy khac biét nao gitra phwong phap dung dé thir va phwong phap chuan da néu trong
tiéu chuén nay.

Sw diéu chinh clia phwong phap, dac biét 1a gia tdng ham lwong nwéc, mire d6 pha loang cla dich loc
hay sw pha lodng xi m&ng bang cac thanh phan khac co6 thé anh hwéng dén cac gia tri d6 1ap lai va do
tai lap. Piéu nay can dwoc tinh dén khi xac dinh dd khéng dam bao do lién quan dén phwong phap da

stra doi.
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Dé so sanh ham lwong Cr (VI) hoa tan trong nwéc véi mire gidi han theo Quy dinh, can phai biéu thj két
qua theo phan trdm theo khdi lwong (%) trén lwong xi méng khé co6 trong ché phdm. Pé c6 dwoc ham

lwong xi mang khd, can phai lién hé véi nha san xuét.

CHU THICH: Cac ché phdm c6 thé chira Cr (V1) hoda tan trong nwéc tir cac ngudn khong phai xi mang. Do d6, két qua duoc
biéu thi theo % khéi lwong ctia xi méng c6 thé cao hon ham lwong Cr (VI) thwe té& clia xi méng.

B.5 Danh gia sw phu hop

Vi Phu luc A mé ta& mot quy trinh c6 hiéu lwc cho san xuét xi mang lién tuc va hang loat, nén viéc ap dung

(cac) so dd cu thé cho cac ché phadm chira xi mang la hoan toan thich hop.

31



TCVN xxxx=10:xxxx
Phu luc C
(Tham khao)

Hwéng dan phwong phap kiém tra sang loc str dung chiét xuat bot nhao (1)

C.1 Déi twong va pham vi ap dung

Phwong phap nay cé thé dwoc st dung dé xac dinh truc tiép ham lwong Cr(VI) hoa tan trong nwéc cla
xi mang, st dung hén hop bot nhao ban dau gébm 25,0 g xi mang va 25,0 g nwéc.

C.2 Nguyén tac

Xi mang duwoc chiét xuat bang nwéc va loc. Mot phan clia dich loc dwoc tac dung véi s-diphenylcarbazide,
trong moi trwdng acid tao thanh phirc mau tim dé véi Cr(VI), cé cwe dai hap thu & buéc séng 540 nm.
Do d6 hap thu quang ctia phirc tir dwerng chuan, tinh toan ham lwong ctia chromate hoa tan trong nwéc.
C.3 Thubc thir

Tét ca cac thube thir phai dat cAp “tinh khiét phan tich”.

S dung nuéc cat hodc nwéc khiv ion khdng chiva chromate, c6 dd dan dién < 0,5 mS/m dé chuén bi

dung dich va pha loang.
C.3.1 Hydrochloric acid, ndng d6 1,0 mol/L va 0,04 mol/L.
C.3.2 Ethanol, CoHsOH, p = 0,79 g/mL.

C.3.3 Chi thi, hoa tan 0,125 g s-diphenylcarbazide (CeHsNHNH).CO, (1,5- diphenylcarbohydrazide) trong
25 mL ethanol, chuyén vao binh dinh mirc dung tich 50 mL. Pha lodng bang nwéc dén vach, lac déu.

Chi nén st&r dung dung dich chi thj trong vong 3 h.
C.3.4 Dung dich géc Cr (VI), ndng dd 50 mg Cr (VI)/L.

Hoa tan vao nwéc 0,1414 g potasium dichromate (K2Cr,0-) da dwoc lam khd, chuyén vao binh dinh mirc

dung tich 1 000 mL va pha lodng bang nwéc dén vach, lac déu.

C.3.5 Dung dich chuan Cr (VI), nébng d6 5 mg Cr (VI)/L.

Dung pipet 14y 50,0 mL dung dich géc Cr (VI) vao binh dinh méc dung tich 500 mL va thém nuwéc dén
vach, l4c déu. Dung dich chuén phai dwoc chuén bj trwédc khi st dung.

C.4 Thiét bi, dung cu

C.4.1 May khudy May khu4y tir c6 thanh khudy boc nhua.

C.4.2 Phéu loc bang soi thay tinh: Phéu loc ¢ dung tich khodng 60 mL va kich thuéc 16 x6p 4.

Khéng nén stv dung gidy loc vi cé thé lam gidm ham lwong Cr (VI).
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C.4.3 Bom chéan khéng Bom chan khdng va binh chan khéng kém cbe loc hodc dung cu thich hop khac.

C.4.4 May quang phé, dé& do do hap thu quang ctia dung dich & buéc séng 540 nm, hodc may do quang

dwoc trang bi bd loc cé dwédng truyén cuc dai & bwédc séng khodng 540 nm.

Cuvet c6 d6 day 10 mm.

C.5 Cach tién hanh
C.5.1 Xay dwng dwong chuan

C.5.1.1 Dung dich chuan: Dung pipet 14y 1an lwot 1,0 mL; 2,0 mL; 5,0 mL; 10,0 mL va 15,0 mL dung
dich chuén Cr (VI) vao céc binh dinh mirc dung tich 50 mL.

Thém 5 mL dung dich chi thj va 5 mL hydrochloric acid néng dd 0,04 mol/L. Pha lodng bang nwéc dén

thé tich khoang 40 mL. Lam nguéi dung dich dén nhiét dd phong, thém nuwéc dén vach va lac déu.

Céac dung dich chuan thu dwoc 1an lwot chira: 5; 10; 25; 50 va 75 ug Cr (VI).

C.5.1.2 Buwong chuan: Xay dwng dwérng chuan bang cach biéu dién sw phu thudc ctia d6 hap thu quang
do dwoc cua dung dich va ham lwgng Cr (VI) twong &ng.

Puwong chuan phai la dwdng thang tuyén tinh, phai dwoc kiém tra thwdng xuyén, nhat 1a méi khi thay ddi
thudc thir.

C.5.2 Phan tich

C.5.2.1 Mau trang: MAu trang st dung nuéc thay cho dich loc va dwoc chuan bi nhw mé ta trong 2.4.2.3.

C.5.2.2 Chiét: Can 25,0 g xi mang, chuyén vao cdc dung tich 100 mL, thém 25,0 g nwéc. Trdn hdn hop
bang cach s dung may khudy hodc may lac trong khoang thoi gian (15 + 1) min. Loc hat chan khéng

hén hop qua cbe loc khd vao binh hirng kho.

C.5.2.3. Phép do: Dung pipet lay 5,0 mL dich loc cho vao cbc dung tich 100 mL. Thém 5,0 mL dung dich
chi thi va 20 mL nwéc, lac déu. Thém khodng 0,2 mL dén 0,6 mL (twong &ng vé&i 5 dén 15 giot) dung
dich hydrochloric acid néng d 1,0 mol/L dé diéu chinh pH cia dung dich vé& pH tir 2,1 dén 2,5 (kiém tra
bang may do pH (5.6)). Thoi gian thuc hién cac thao tac tir thém dung dich chi thi dén diéu chinh pH
phai dwoc hoan thanh trong vong 30 s. Ghi lai gia tri pH. Chuyén dung dich thu dwgc vao binh dinh mirc

dung tich 50 mL. Lam ngudi dung dich dén nhiét dd phong va thém nuwéc dén vach dinh mire, lac déu.

Sau khi thém dung dich chi thi khoang tir 15 min d&n 30 min, tién hanh do d6 hap thu quang cla dung

dich & bwéc séng 540 nm, hiéu chinh bang mau tran,.

CHU THICH: Thai gian t6i wu dé do d6 h&p thu quang |a sau 20 min ké tir khi thém chi thj
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C.6 Tinh toan két qua

Tim ham lwgng Cr (V1) trong dung dich tr dwdng chuan. Tinh ham lwgng Cr (V1) hoa tan trong nwéc cla

xi mang theo cong thrc sau:

U<

Trong dé:
x la ham lwong Cr (V1) hoa tan trong nwéc clia xi mang, tinh bang mg Cr (VI)/kg:

y 1a ham lwong Cr (V1) tinh bang ug tim dwoc tir dwéng chuan.

C.7 Bao cao két qua

Két qua 1a gia tri trung binh ctia hai phép thir, khdng dwoc chénh Iéch nhau qua 0,4 mg Cr (V1)/kg.
Két qua dwoc tinh bang mg Cr (VI)/kg v&i hai chiv s6 cé nghia.

Khi thu dwoc két qua dwdi 2 mg Cr (VI)kg, thi trong bao cao ghi la < 2 mg Cr (VI)/kg, va khi két qua Ién
hon 15 mg Cr (VI)/kg, thi ghi trong bdo cao 1a > 15 mg Cr (VI)/kg.

C.8 D6 chum va dd chinh xac

Phai xac dinh ré cac gia tri d6 lap lai va dg tai lap.

C.9 Baocao

B&o cao phai bao gdm it nhat cac thong tin sau:

a) thdng tin nhan dién mau:

b) vién dan tiéu chuan nay;

c) két qua tinh bang mg Cr (V1)/kg;

d) thoi gian tir khi 1Ay mau dén khi phan tich va cach thirc bao quan mau;

e) thong tin vé cac yéu td co thé anh hudng dén két qua.
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Phu luc D

(Tham khao)

Hwéng dan phwong phap kiém tra sang loc str dung chiét xuat bot nhio (2)

D.1 Y nghia va céng dung

Phwong phap nay thich hop dé xac dinh cac hop chét Cr (V1) hoa tan trong nwére clia xi mang va cac san pham
c6 chlra xi mang, st dung hén hop bot nhdo gém 10,0 g mau xi mang hodc san pham lam tir xi méng va 40
mL nuérc.

D.2 Nguyén tic co ban cia phwong phap

D.2.1 Cr (VI) oxi héa 1,5 - diphenylcarbazide thanh 1,5-diphenylcarbazon va tao thanh ph&rc mau tim
dd trong dung dich nwéc véi cue dai hdp thu & bwdc séng 540 nm trén may quang phd. Do d6 hap thu

quang cua dung dich, t» dwéng chuén tinh ham lwong cia Cr (VI) hoa tan trong nwéc.
D.2.2 Dé loai bd cac chat khir hoat dong (vi du nhu sulfide va sulfite), thém dung dich nwéc bromine
b&o hoa sau d6 loai bd lwong bromine dw bang cach dun séi dung dich.

D.3 Thiét bi, dung cu

D.3.1 May quang phé.

D.3.2 Bép dién, co thé duy tri & nhiét d6 (280 + 10) °C.

D.3.3 Pipet, dung tich 10 mL va 20 mL.

D.3.4 Cuvet, day 1 cm.

D.3.5 Binh dinh mtrc, dung tich 100 mL va 1 000 mL.

D.3.6 Pipet chia vach, dung tich 2 mL va 5 mL.

D.3.7 Binh ¢6 réng, dung tich 250 mL.

D.3.8 May khudy ttr, c6 thanh khuay tir.

D.3.9. Phéu loc bang s¢i thuy tinh, dd x6p 3 va binh thu.

D.3.10 Cac loai céc va dng dong.

D.3.11 Can, can phan tich c6 thé can chinh xac dén + 0,000 5 g.

D.4 Hoa chat

D.4.1 Héa chat cé dé tinh khiét phan tich; nwéc cét hodc nuwéc cé cung do tinh khiét dwoc st dung.
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D.4.2 Dung dich diphenylcarbazide: hdatan 1 g 1,5 - diphenylcarbazide (DPC), (CsHsNHNH).CO, trong
100 mL aceton va acid héa bang mét giot acetic acid. Pwng dung dich trong chai thiy tinh t&i mau. On
dinh dung dich & nhiét do 4 °C trong t lanh khodng 2 tuan va chi st dung dung dich khi khéng bi bién

mau.
D.4.3 Dung dich hydrochloric acid: Pha lodng hydrochloric acid dam dac bang nwéc theo ty 1& 1:1.

D.4.4 Dung dich bromine bao hoa: Thém dan bromine vao nwéc va l&c déu cho dén khi dung dich bao
hoa (xem D.8).

D.4.5 Dung dich sodium hydroxide 15 %: Dung dich sodium hydroxide, NaOH, 15% (% theo khdi

lwong), dwoc chuan bj truéce.

D.4.6 Dung dich géc Cr (VI): Hoa tan 2829 mg potasium dichromate K2Cr.O7, trong nwéc va chuyén
vao binh dinh mirc dung tich 1 000 mL, thém nwéc dén vach, Iac déu. Dung dich nay cha 1 mg Cr
(VI) trong 1 mL.

D.4.7 Dung dich chuan Cr (VI): Dung pipet l4y 5 mL dung dich gbc Cr (VI) cho vao binh dinh mac
dung tich 1 000 mL va pha loang bédng nwéc dén vach dinh muc, I4¢c déu. Dung dich nay chiva 5

Mg Cr (VI) trong 1 mL.

D.5 Xay dwng dworng chuan
D.5.1 Khai quat

Néu khong chéc chan liéu phép phan tich c6 nén duorc tién hanh véi dinh huwéng co xét hodc khong xét dén
chét khtr hay khong thi phai ap dung ca hai quy trinh. Néu cac két qua 1a twong tw nhau, cé thé st dung

phwong phap khong xét dén chat khie.
D.5.2 Xay dwng dwéng chuan c6 str dung chéat khie

D.5.2.1 Dung pipet Iéy cac thé tich 0,5 mL; 1,0 mL; 1,5 mL; 2,0 mL; 3,0 mL va 4,0 mL dung dich chuén Cr
(V1) cho vao 1an lwot cac binh nén cé rong. Céac thé tich nay nay twong (rng véi lwong Cr (VI) 1an lwot 1a

2,5 ug; 5,0 ug; 7,5 ug; 10,0 ug; 15,0 pg va 20,0 ug. St dung mdt binh nén khac dé lam mau tréng.

D.5.2.2 V&i méi phan dung dich, pha lodng véi khoang 40 mL nwéc, roi thém vao 5 mL dung dich bromine.
Dung dich xuét hién mau vang rd rét. Sau dé, thém tiép 2 mL dung dich sodium hydroxide va lac ky. Bun
s6i cac dung dich trong khoang thoi gian 1 min va dé ngudi trong khoang 5 min. Thém 2 mL dung dich
hydrochloric acid dén khi xuat hién mau vang ré rét. Néu khong xuét hién mau vang, thém tiép 2 mL dung
dich hydrochloric acid. Loai bé bromine khéi dung dich bang cach dun séi, chu y dirng dun ngay sau khi
dung dich mat mau. Sau khi dun s6i, dd pH ctia dung dich phai ndm trong khoang tir 1 dén 2. Néu khong

dat dworc gia tri nay, can phai diéu chinh lai badng hydrochloric acid.

CANH BAO - Xem D.8 vé dam bao strc khée va mirc do an toan.
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D.5.2.3 Sau khi lam nguéi, chuyén dung dich vao binh dinh mirc dung tich 100 mL, thém 2 mL dung dich
diphenylcarbazide va thém nwéc dén vach, I&c déu. Sau 15 min, do dd hap thu quang & buwdc séng 540
nm, dung dich so sanh la dung dich mau tréng.
D.5.2.4 Quy trinh xay dwng dwdng chuan dwoc thwe hién bang cach thir nghiém it nhéat hai 1an véi moi
dung dich chuén. Trong dwdng chuén, d6 hap thu quang dwoc coi la mot ham sé ctia ndng do.
D.5.3 Xay dwng dwong chuan khéng st dung chat khir
D.5.3.1 Dung pipet lay cac thé tich 0,5 mL; 1,0 mL; 1,5 mL; 2,0 mL; 3,0 mL va 4,0 mL dung dich chuan
Cr (V1) cho vao 1an luvot cac binh nén cb rong. Cac thé tich nay nay twong ting véi lwong Cr (V1) 1an lwot
la 2,5 ug; 5,0 ug; 7,5 pg; 10,0 ug; 15,0 ug va 20,0 pg Cr (V1). St dung mét binh nén khac dé lam mau
tréng.
D.5.3.2 V&i mbi phan dung dich, pha long v&i khodng 40 mL nwéc, thém 2 mL dung dich hydrochloric
acid. D6 pH ctia cac dung dich phai ndm trong khoang tr 1 dén 2. Néu khong dat dwoc gia tri nay, can
phai diéu chinh lai bang hydrochloric acid.
D.5.3.3 Chuyén dung dich vao binh dinh méc dung tich 100 mL, thém 2 mL dung dich diphenylcarbazit
va thém nwéc dén vach, lac déu. Sau 15 min do d6 hap thu quang & buwdc séng 540 nm, dung dich so

sanh 1a dung dich mau trang

D.5.3.4 Quy trinh xay dwng dwdng chudn dwoc thue hién bang cach thtr nghiém it nhét hai 1an véi mbi
dung dich chuén. Trong dwdng chuén, d6 hap thu quang dwoc coi la mot ham sé ctia ndng do.

D.6 Chuan bj va phan tich mau

D.6.1 Can 10,0 g mau xi méng ho&c san pham lam tir xi mang (chinh xac dén 0,01 g), cho vao céc thly tinh
dung tich 250 mL, thém 40 mL nwéc va khudy manh hén hop trong (15 + 1) min (canh khudy 40 mm, tbc d6
khudy 300 r/min). Lwong nwédc co thé thay déi theo yéu cau. Ngay sau khi két thic 15 min, loc hit huyén phu
qua phéu loc khd (D 3.9), dung tich phéu loc 125 mL vao binh khé ma khoéng can trang rira. Sau dé, dung
pipet l4y 20 mL dich loc thu dwoc va duwoc xt ly theo phan cudi tai muc D.5 “Xay dwng dwdng chuan”.

Néu dich loc c6 mau vang dam thi nén lay lwong thé tich nhé hon.

D.6.2 Déi v&i cac ché pham gdc xi mang, néu dich loc duc ma khéng x ly dwgc bang cach loc don gian
thi phai tién hanh ly tam, sau dé tiép tuc loc qua gidy loc min. Mau trdng dwoc st dung la dich loc tir mau

twong tw nhwng khéng thém diphenylcarbazide.

D.6.3 Néu dung dich cudi cling van bj duc, thi phai tién hanh loc truwéc khi do d6 hap thu quang.
D.7 Danh gia va dién giai

D.7.1 T&r dwdng chuan suy ra dwoc cac gia tri Cr (VI) twong &ng.

D.7.2 Bé danh gia, c6 thé st dung phuwong trinh sau:

Céng thirc:
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M X V,

Cr(VDsoluble =
Trong dé:
Cr (V1) soiwvie 1a ham lwong Cr (VI) hoa tan trong nwéc, tinh bang ppm;
C 1a ham lwong Cr (VI) trong binh dinh mirc dung tich 100 mL, tinh bang ug;
V1 13 thé tich nwéc trong d6 mau ban dau dwoc khudy thanh dang huyén phu, tinh bang mL;
V2 14 thé tich dich loc dwoc chuyén vao binh dinh murc, tinh bang mL;

M la khéi lwong clia mau xi mang, tinh bang g.

CHU THICH: Béi vé&i cac ché pham chira xi méng, M 1a khdi lwong ctia phan xi méng trong mau huyén phu, tinh bang g.

D.8 Surc khée va mirc dd an toan

CANH BAO - Bromine cé tinh &n mon, doc hai khi hit phai va gay béng ning. Chi s dung tai khu
vire c6 hé thong thong gié hiéu qua, cé trang bj boé phan hap thu ngay tai 16 thong hoi. O mét sé
nwéc Chau Au, viéc str dung bromine trong cac phong thi nghiém néi chung bi han ché hoéc bi
cam. Co6 thé thay thé nwéc bromine bang sodium peroxodisulfate (SPDS) lam chéat oxi héa. Viéc

str dung SPDS dwoc mb ta trong 8.3 cua phwong phap chuéan.
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Phu luc E

(Tham khao)
Hwéng dan xac dinh kha nang khir chromium trong xi mang

bang phwong phap do quang

E.1 L&inéi dau

Phwong phap nay, |an dau tién dwoc phat trién, thira nhan va cdng nhan sau nhiéu nghién ctru co ban
vé xi mang. Ngoai ra, thay cho phép do quang, c6 thé sir dung quy trinh phan tich st dung Plasma cam
rng.

E.2 Toém tat

Thém dung dich Cr (V) tiéu chuén, dwgc pha tir potasium dichromate, vao mau xi mang dé xac dinh kha
nang khir. L&c mau va dung dich trong khoang théi gian 15 min, sau d6 tién hanh loc. Thém acid sulfuric
vao dich loc. Do lvgng Cr (VI) chwa bi khir va xac dinh kha nang kht.

E.3 Pham vi ap dung

Phwong phap nay da duoc trién khai thwe hién déi véi cac loai xi méang khir dwoc bang sat (I1) sunfate.
Hién chwa danh gia dwoc tinh phi hop cla cac chét cé tinh khir Cr (VI) khac. Phuwong phap nay cho
phép do kha nang khir Cr (VI) ndm trong khoang t» 5 dén 50 mg Cr (VI)/ kg xi m&ng. Phwong phap nay
khoéng thich hop di véi xi méng cé chira cac chat khir nhw sunfide.

E.4 Thiét bi, dung cu

E.4.1 Binh tam giac, dung tich 250 mL, bang polyethylene c6 nap day kin, da dwoc lam kho.

E.4.2 Phéu, da dwoc lam khé.

E.4.3 Giay loc, duwong kinh 16 6um.

E.4.4 Binh chura, dung tich 25 mL, bang polyethylene, da dwoc lam khé.

E.4.5 Ong dong, dung tich 25 mL va 1 000 mL.

E.4.6 Pipet, dung tich 5 mL va 25 mL.

E.4.7 May lac dang ban, vi du: Sartorius 500 ks.

E.4.8 Can, can phan tich, c6 thé can chinh xac dén + 0,000 5 g.

E.4.9 Ong dong, dung tich 200 mL.

E.4.10 May quang phé.

39



TCVN xxxx-10:xxxx
E.4.11 Ta say, c6 kha nédng lam viéc &n dinh & nhiét 6 (105 + 5) °C.

E.5 Thubc thir
E.5.1 Sulfuric acid, H2S04, dam déc, nong dd khoang tir 95 % dén 97 %, khéi lwong riéng khoang
1,84 g/cm?, khéi lwong phan tir 98,08 g/moL.

E.5.2 Sulfuric acid, H2SO4, dung dich (1 + 9) hodc ndng dd xap xi 1,8 M: 14y khoang 850 mL nwéc
da khir ion vao édng dong dung tich 1 000 mL, thém tiép 100 mL H,SO4 dam d&c. Thém tiép nuwdc

khir ion dén vach murc, khudy déu. Chi sir dung dung dich trong th&i gian khéng qua mét ndm.

E.5.3 Potasium dichromate, K2Cr,0y, loai tinh khiét phan tich, khéi lwong phan ttr 294,19 g/moL. Lam
kho potasium dichromate & nhiét dd 105 °C trong 1 h. D& ngudi trong binh hit &m dén nhiét d6 phong.
E.5.4 Dung dich Cr (VI) khéi lwgng phan t& 51,996 g/molL.

Pha ché cac dung dich 1 va dung dich 2 dwéi day trwéc khi ching dwoc st dung gan hét dé cé thé kiém
tra nébng do trwdc khi phan tich mau.

E.5.5 Dung dich 1, c6 chira 100 mg Cr (VI) trong 1L

Can 0,2829 g potasium dichromate KCr.O; da dwoc lam kho, hoa tan trong nwéc va chuyén vao binh

dinh mrc dung tich 1 000 mL. Pha lodng bang nwéc khir ion dén vach murc, lac déu.

0,2829

s6 mol KZCI‘207 = Wg/mol
1 mol K2Cr207 = 2 mol Cr (VI) nén, lwgng Cr (VI) trong dung dich 1 thu dwoc la:

2x0,2829 x 51,996
294,19

= 100 mg Cr (VI)/L

Bao quan dung dich trong chai thay tinh t6i mau, cé nép kin. Chi sir dung dung dich trong th&i gian khéng
qua mot nam.

E.5.6 Dung dich 2, c6 chira 50 mg Cr (VI) trong 1 lit

Can 0,1414 g potasium dichromate KCr.O; da dwoc lam kho, hoa tan trong nwéc va chuyén vao binh

dinh mrc dung tich 1000 mL. Pha lodng bang nwéc khir ion dén vach murc, lac déu.

5 mol KuCr. 0. = 0,1414
SO MOT R 2Y7 = 994,19 g/mol
Lwong Cr (VI) trong dung dich 2 thu dwoc la:
2x0,1414 x 51,996
= 50 mg Cr (VI)/L

294,19

Bao quan dung dich trong chai thay tinh t6i mau, cé n&p kin. Chi s&r dung dung dich trong thei gian khéng

qua mot nam.
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E.5.7 Chuan héa cac dung dich: Khi chuén bj cac dung dich lam viéc, phai tuan thi theo cach pha ché

sau:

E.5.7.1 Dung pipet 1y 5 mL dung dich 1 va 5 mL dung dich H2SO4 (1 + 9) vao binh dinh m&c dung tich

25 mL, thém nwéc khir ion trong dén vach murc lac déu.

E.5.7.2 Dung pipet 1y 5 mL dung dich 2 va 5 mL dung dich H2SO4 (1 + 9) vao binh dinh m&c dung tich

25 mL, thém nwéc khir ion trong dén vach mure lac déu.

E.5.7.3 Ngay sau do, tién hanh do d6 hap thu quang cla cac dung dich trén may quang phd & buwéc

séng 350 nm.

E.5.7.4 Tao mau trdng: Pha loang 5 mL dung dich H2SO4 (1 + 9) bang nuwéc khir ion trong binh dinh mirc

dung tich 25 mL, thém nwéc dén vach mirc lac déu.

E.5.7.5 Tinh cac ndng do theo cach “Tinh toan” néu bén dwdi.

E.5.7.6 K&t qua do kha nang kh&r Chromium clia cac dung dich phai ndm trong khoang t&r -3 mg
dén +3 mg Cr(VI)/kg. Néu két qua do dwoc ndm ngoai khodng néu trén thi can phai chuén bi cac dung
dich m¢i.

E.5.7.7 Ghi lai cac két qua.

E. 6 Quy trinh

E.6.1 Can vao hai binh Erlenmeyer khd, mdi binh mét lwgng 25,00 g xi mang.

E.6.2 Dung pipet lay 25,00 mL dung dich 1 cho vao mét binh va lay 25,00 mL dung dich 2 vao binh con
lai. Bay ky cac binh.

E.6.3 Lac cac mau trong 15 min trén may lac dang ban.

E.6.4 Loc mau qua phéu kho cé gan gidy loc kich thwéc 16 6um.

E.6.5 Dung pipet lay 5,00 mL dich loc cho vao binh dinh mirc dung tich 25 mL.
E.6.6 Dung pipet lay 5,00 mL dung dich H2SO4 (1 + 9) vao binh dinh mdc néu trén.
E.6.7 Pha loang bang nwéc da khir ion dén vach murc.

E.6.8 L4c déu cac dung dich thu dwoc va ngay 1ap tirc do d6 hap thu quang cla dung dich & bwéc séng
350 nm bang may quang phd. Tién hanh do tir viing ndng dé thap dén viing dd cao. Do méi mau hai lan

va chu y kiém tra dé khong cé bot khi trong cuvet khi do.

E.6.9 Tao mau trdng: Pha loang 5 mL dung dich H.SO4 (1 + 9) bang nwéc khir ion trong binh dinh mirc

dung tich 25 mL, thém nwéc dén vach mirc lac déu.

E.7 Tinh toan
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Do khéng xac dinh ham lwong Cr (V1) trong mau xi méng, nén da thyc hién hai 14n bd sung Cr (VI) v&i

hai ndng dd khac nhau. Sy khac biét gitra cac ndng dd nay dwoc stiv dung trong cac phép tinh.

Céng thic: RC = 50 — —2XAs0

A100— Aso
Trong dé:
RC 1a kha nang khir cGia chét khir cé trong xi mang, tinh badng mg Cr (VI)/kg ;
50 I3 hiéu gitra 100 mg/L va 50 mg /L ;
Aso & d6 hap thu ctia mau ddi véi dung dich 2 ;

Aioo 1a 6 hap thu ctia mau ddi véi dung dich 1.

E.8 Két qua
Két qua dwoc xac dinh chinh xac dén s nguyén (s khéng cé phan thap phan) gan nhat.
CHU THICH : 6 chinh xac gidm xudng rat dang k& dbi voi kha néng khir trong viing 5 va 50.

Trong trwdng hop cac mau c6 kha nang khir nhd hon 5, phai st dung phwong phap xac dinh ham luvong

Cr (VI) hoa tan trong nwéc duwoc quy dinh trong tiéu chun nay.

Nwéc khtr ion dwoe st dung trong phan tich va cho tat ca cac dung dich phai dwoc dun so6i dé tranh tat

ca cac bot khi trong cuvet khi do trén may quang phd. Néu van phat sinh bot, phai kiém tra 6ng dwng.

Néu tang ndng dd clia cac dung dich 1 va 2 theo bang dwéi day, phwong phap nay cé thé dwoc st dung

dé phan tich kha nang khir cGia xi mang lén dén trén 50 mg Cr (VI) /kg.

Bang E.1 Gi&i han ting nong doé cta cac dung dich

Khoang do RC (mg Cr (Vl)/kg) Dung dich 1 Dung dich 2
(mg Cr (VI)IL) (mg Cr (VI)/L)
5 dén 50 100 50
50 dén 100 200 100
100 dén 150 300 150

Cac tinh toan sau do sé duwoc diéu chinh cho phi hop véi bang E.1.

E.9 Kiém soat thiét bi

Thiét bi phai dwoc kiém soat bang "tw kiém tra" it nhat mot thang mét Ian. Tién hanh phan tich mau

kiém tra cung v&i cac mau thir.
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