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TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 6152:1996

Khong khi xung quanh - Xac dinh ham lugng chi bui
cua sol khi thu dudc trén cai loc - phuong phap
trdc phd hap thu nguyén tu

Ambient air - determination of the paticulate lead contenr of aerosols
collected on filters - Atomic absorbtion spectrometric method

1. Pham vi ap dung:

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap phan tich hoa hoc cac mau chi (chi dang bui ) tir khéng
khi xung quanh d3 tich gép trén cai loc trén co s6 phan huy bang axit va do quang phé hap
thu nguyén t&. Phuong phap nay dudc ap dung cho nhiing mau khéng khi xung quanh véi
ham lugng chi bui, thu gép trén cai loc cta thiét bi 1dy mau 16n hon 1 u g néu nhu su xac dinh
cudi cuing dudc thuc hién bang phuong phap quang phé hap thu nguyén t& ngon Ia. Viéc xac
dinh cuéi cling bang phuong phap quang phé hap thu nguyén ti khdng ngon Ifa cho phép do
nhiing lugng nhd hon 1 u g, nhung chi c6 thé ap dung sau khi xac dinh dudc gia tri thuc

nghiém cla giGi han phat hién.

2. Tiéu chuan trich dan:

Cac tiéu chuan sau day dudc s dung cling vdi tiéu chuan nay:

- 1SO 648 : 1977 Dung cu thuy tinh phong thi nghiém. Cac loai pipet mot vach;

-1SO 1042 : 1983 Dung cu thuy tinh phong thi nghiém. Cac loai binh dinh méic mét vach;

- 1SO 4793 : 1980 Nhiing céi loc mang thuy tinh x6p & phong thi nghiém. D6 x6p, phan loai va
ky hiéu;

- ISO 6879 1983 Chat lugng khong khi. Nhiing dac tinh va nhiing khai niém lién quan dén cac
bién phap do chat lugng khéng khi;

- 1ISO 6955 : 1982 Cac phuong phap phan tich quang phé - Phat xa ngon Ita, hap thu nguyén
t( va huynh quang nguyén t&. Thuat ngir.
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3. Nguyén tac :

Bui dugc thu gop trén cai loc dugc phan huy bang axit. Moi lugng chi cé trén céi loc dudc hoa
tan va dung dich mau dudc phan tich bang phuong phap quang phé hap thu nguyén tu.

4 Thudc thir

Trong suét qua trinh phan tich, chi st dung thudc thir da dudc xac nhan cé dé tinh khiét phan
tich va nuGc céat hoac nudc c6 do tinh khiét tuong duong (nhu trong muc 4.1). Diéu c6t yéu la
ham ludng chi clia cac thudc thr khong thay ddi sao cho ¢6 thé thu dudc nhiing mau tring lap

lai.
4.1 Nuéc cat hodc nudc da loai ion

C6 ham luong chi nhd hon 0.01 . g/ml va dé dan dién nhd hon 0.2 ms/m (2 w s/cm), ho&c dién
trd 16n hon 5 kQ m.

4.2 Axit nitric (HNO;) dam dac
p 20 = 1.42 g/ ml, c4t lai d& c6 ham lugng chi nhd hon 0.01 p g/ ml.
4.3 Axit nitric, (HNO;) loang khoang 0.1 mol /I

Cho 10 ml axit nitric d&m dac (4.2) vao 500 ml nuéc (4.1) va pha lodng dén 1 lit bang nudc
4.1).

4.4 Chi, dung dich chuin, néng dé 1000 p. g/ ml

S0 dung nhiing dung dich chuédn c6 néng d6 1000 p g/ ml ban trén thi trudng hoic tu pha

dung dich chi chuan. Bang cach sau.

Hoa tan 1.598g 0.001g chi ni trat {Pb(NO,),} da dugdc lam khd tir trudc dén khéi luong khéng
ddi & 110°C va dudc lam ngudi trong binh hat 4m trong axit nitric lodng (4.3). Chuyén dinh
luong dung dich vao binh dinh miéic mét vach 1000 ml (5.1.2) va cho day dén vach miic bang

axit nitric loang (4.3).
5. Thiét bi
Thiét bi thong thudng & phong thi nghiém

5.1 Dung cu thuy tinh bosilicat
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Chu thich 1 - Nén danh riéng mét bo dung cu thuy tinh dé xac dinh chi béng phuong phéap nay, dé bao

dam |a sé khdéng nay sinh van dé gi do khéng loai hét tap chat.

5.1.1 Pipet mét vach, theo ISO 648.

5.1.2 Céc loai binh dinh miic mét vach c6 dung tich t&r 10 ml dén 1000 ml theo 1ISO 1042.
5.2 May tric phd hap thu nguyén tir

Lap dat va van hanh theo huéng dan cla nha ché tao va kém theo mét budng dét st dung
ngon I%a khi axetylen hodc mét cuvet graphit tu bom mau, mét dén catot réng cla chi hoac
mot dén khéng dién cuc va c6 kha nang hiéu chinh nhiéu dudng nén (xem ISO 6955) bang

cach dung mot dén doteri hodc nhimng hé théng diéu ching nén Zeeman hay Smith - Hieftje.
5.3 Thiét bi lay mau

Cai loc clia 1ay mau c6 thé 13 dang mang hoadc dang sdi thuy tinh. Cai loc méi (chua I8y mau)
phai c6 ham Iugng chi t8i da thap hon so véi ludng t6i thi€u c6 thé do dudc theo quy trinh hap
thu nguyén t& dugc s dung.

6. Lay mau.

Thdi gian I&y mau phai di dé ludgng chi tich gép la du 16n cho viéc phan tich dinh luong.
7. Cach tién hanh

7.1 Rlra dung cu thuy tinh

7.1.1 Truéc khi dung, ngam tat ca dung cu thuy tinh vao dung dich chat tay rira nhe (trung
tinh) trong khoang 24 gid dé loai bd moi th(t ddu m& va hoa chat.

7.1.2 Sau bu6c lam sach ban dau (7.1.1) rla tat ca cac dung cu thuy tinh trir cac loai pipet
(5.1.1) va cac loai binh dinh mc (5.1.2) V&i axit nitric dam dac da dudc dun néng (4.2) va suc
rira ky bang nudc (4.1).

7.1.3 Sau buéc lam sach ban dau (7.1.1) rlta sach cac loai pipet (5.1.1) va cac loai binh dinh
mic (5.1.2) bang cach nham trong axit lodng (4.3) trong mét vai ngay, sau dé suc rifra bang
nuéc (4.1).

Dung cu thuy tinh da dugc lam sach theo toan b6 quy trinh lam sach va nhiing dung cu dudc
danh riéng dé phan tich chi bang phuong phap nay, trudc khi dung déu phai trang bang axit
nitric loang (4.3) va sau d6 bang nudc (4.1).
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7.2 Hiéu chuan
7.2.1 Chuan bi dung dich hiéu chuén

Chuan bi mét dung dich hiéu chuan tring va it nhat 5 dung dich hiéu chuan dé bao trum hét
gidi néng d6 da du doan clia cac dung dich can kiém tra, trong gidi hoat déng tuyén tinh cla

may quang phé hap thu nguyén t (5.2) bang cach pha lodng dung dich chi chuan (4.4).

Nhiing dung dich hiéu chuan nay phai dudc diéu ché sao cho ching chita néng d6 axit tuong
duong v6i ndéng dé axit trong dung dich mau cudi cling thu dudc khi dung phuong phap phan

huy mau da chon (xem 7.3.2).
7.2.2 Do phd

Lap dat may trdc phd hap thu nguyén t (5.2) theo hudng dan clia nha ché tao va t6i uu hoa
viéc dat cac thdng sé bao gém ca viéc dat cd cudng dd cla dén va do rong clia khe don sic.
déi voi quang phd hap thu nguyén t& ngon Ifa, can t6i uu hoa chiéu cao clia dau dét, téc dd
dong nhién liéu, tdc do dong khi o xy hoa va té¢c dé dong tao suong (phun mau). D6i V6i
phuong phap hap thu nguyén t&r dung cuvet graphit, phai thiét lap chuong trinh nhiét d6 t6i uu
dé tranh su mét chi, chl yéu trong pha tro hoa clia chuong trinh nhiét d6. Khéng dudc ding
phuong phap phd hap thu nguyén t véi cuvet graphit khi khéng c6 may bom mau tu dong.
Trong moi trudng hop phai st dung ché& dé hiéu chinh nhiéu dudng nén.

7.2.3 V& dudng hiéu chinh

7.3 Xac dinh

7.3.1 Céi loc trAng

Phan tich it nhat mét céi loc chua Idy mau d6i véi méi mé gidy loc da 18y mau kiém tra.
7.3.2 Phan huy cai loc bang axit

Tién hanh phan huy moi cai loc chita mau va cai loc trdng, c6 thé diing mét trong cac phuong
phap da duoc ghi trong phu luc A d&n C. Phuong phéap ghi trong phu luc A (phan huy bang
axit nitric va axit clohidric) la phuong phap trong tai. Dung phudng phap ghi trong phu luc B
(Phan huy bang axit nitric va hidro peroxit) hodc phuong phap ghi trong phu luc C (phan huy
axit nitric dugi ap suat) chi sau khi chiing minh dugc nhiing phuong phap nay cé do tim kiém

cao.

Chu thich 2 - Chiing minh nay c6 thé dudc thuc hién bang cach do do tim thdy dung phuong phap da
ghi trong phu luc B ho#c trong phu luc C, clia nhilng mau tuong duong véi nhiing mau dang dudc phan
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tich va sau d6 so sanh véi két qua clia nhitng mau d6 khi diing phuong phéap trong tai ghi trong muc A.
Phuang phap trong tai nén luén luén dudc ding & noi ma qua cac phép do nhan thdy do tim thdy khéng

cao, hodc quan séat bang mat thdy con can khéng hoa tan hét.
7.3.3 Do phd

Xac dinh néng d6 cda chi trong cac dung dich mau (7.3.2) s dung phuong phap quang phd
h&p thu nguyén t& ngon Ifa hodc cuvet graphit, bang cach do dd hap thu & budc séng 217.0

nm ho#c 283.3 nm, ¢ hiéu chinh dudng nén.

N6ng d6 clia mau cé quan hé dén dd hap thu va cé thé xac dinh tir d6 thi hiéu chuén thich
hdp (7.2.3). Chi dung phan tuyén tinh clia dudng hiéu chudn va pha loang nhilng mau kiém
tra ma két qua cla chung roi ra ngoai ving nay v6i mét thé tich axit nitric lodng thich hop
(4.3). Ghi hé s6 pha loang da dung. ddi véi quy trinh cuvet graphit phai dung thé tich mau cudi

cuing nhu nhau cho c¢a dung dich phan tich va dung dich hiéu chuan.
7.3.4 Dung dich trdng

Phan tich tat c& nhiing dung dich trdng (7.3.1) va lay néng dé chi clia cac dung dich mau tru di
néng do chi 6 cac mau trdng. Khi dung dich mau dudc pha loang roi vao khoang tuyén tinh
clia may quang phé hap thu nguyén tl, thi su pha lodng tuong duong phai dudc tién hanh ddi
véi cac dung dich mau tréng; va sau d6 Iay néng dé chi clia cac dung dich mau da pha loang

trir di néng dd trung binh ctia chi trong cac dung dich mau trdng da pha loang.

Dung cac phuong phap théng ké chudn (ISO 6879) dé xac dinh gidi han phat hién dua trén do
léch chudn clia néng dd chi cla t6i thiéu 1a 6 dung dich thu dudc béng cach hoa tan nhiing cai

loc tréng.
8. Biéu thi két qua

Biéu thi néng d6 khéi luong ctia chi p o» bang microgam trén mét khai khong khi véi d6 chinh

xac 0.1 u g/m® theo cong thiic sau:

_ (IOpbl _IOpr )VVIF
14

corr

IOpb

Trong dé:

P 1 [ NGNG d0 chi, trong dung dich mau, tinh bang microgam trén mililit;
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P vz 1@ NGNG @0 chi trung binh, trong cac dung dich thu dugc tir nhiing cai loc trdng, tinh bang

microgam trén mililit;

V, |4 thé tich, ma trong d6 tro ctia mau dudc pha loang, tinh bang mililit. (thudng 1a 10 ml);
F la hé so pha lodng (néu pha loang)

V., 12 thé tich da hiéu chinh ctia mAu khong khi, tinh bang mét khéi.

9. Dic tinh cta phudng phap

ap dung tiéu chudn nay cho cac loai loc trdng dang mang hoac sgi thuy tinh c6 thé thu dudc
gi6i han phat hién 1p g khi s&r dung mét trong ba phuong phap phan huy mau da quy dinh. Khi
phuong phap phan huy mau ghi trong muc A (phuong phéap trong tai) dudc ap dung cho céac
céi loc da bam bui doi chiing thi do tim thay chi so vGi gia tri dudc thira nhan la 99.2% + 4.3%

d6i vGi cai loc mang bam bui va 101.2% + 6.0% ddi véi céi loc sgi thuy tinh bam bui.
10 Chat can tré

Phuong phap nay cé thé khong thich hop déi v6i nhiing mau c¢6 ti 1é cao gilta nguyén t6 gay
can trd so véi chi. Ban chat va miic d6 can tré phu thudc vao phuaong phap hap thu nguyén tir
ngon Ifa hay phuong phap quang phé hap thu cuvet graphit dudc st dung. Su nhiéu phé chil
yéu chi ¢c6 thé xay ra la do Antimon khi diing buéc séng 217.0 nm. Khi néng d6 cla natri cao

c6 dung dich mau thi hiéu chinh d6 hap thu nén la chd yéu.
11 Bao cao két qua
Béao céo két qua can bao gdom nhimng thong tin sau:

a. Moi chi tiét can thiét cho viéc nhan biét day di vé mau khoéng khi, bao gém ca chi tiét vé

kiéu thiét bi 1ay mau da dung.
b. Tham khao tiéu chuin nay.
c. Phuong phap phan huy mau da dugc dung.

d. Nong d6 cla chi da tim dugdc, tinh theo microgam trén mét khéi va cac théng sé (bién sd)
phan tich da dung: Vi du, thé tich chiét cudi cling, hé s pha loang/ néng dd, sé doc tinh bang

microgam trén mililit, va cac gia tri cia mau trng.

e. Kiéu may quang phé hap thu da s dung.
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f. Moi chi tiét thao tac khéng quy dinh trong tiéu chudn nay ciing nhu moi tinh huéng c6 thé

anh hudng t6i két qua.
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Phu luc A
(qui dinh)
PHAN HUY CAI LOC BANG CACH HOI LUU VGI AXIT NITRIC VA AXIT CLOHIDRIC
A.1 nguyén tac

Bui da tich gbp trén bé mat cai loc dugc phan huy bang cach héi luu véi axit nitric va axit

clohidric.
A.2 Thuéc thir

Chi diing nhiing thuéc th& dudc cong nhan cé dd tinh khiét phan tich va chi ding nudc cét
hoac nudc ¢ do tinh khiét tuong duong (xem muc 4).

A.2.1 Axit nitric dam dac

Xem 4.2.

A.2.2 Axit clohidric (HCI) dam dac

p 20 = 1.18 g/ml c6 ham lugng chi nhd hon 0.01 w g/ml.
A.2.3 Axit ding dé phan huy

Tréon mot thé tich axit nitric dam dac (A.2.1) véi 2 thé tich axit clohidric dam dac (A.2.3)
A.3 Thiét bi

A.3.1 Dung cu thuy tinh bosilicat

(Xem 7.1 cac huéng dan rlra sach).

A.3.1.1 Binh n6n

Nhiing binh nén cé dung tich 100 ml va cé ¢& nat mai.
A.3.1.2 8ng sinh han hoi luu

C6 dau ndi nham I14p vira véi ¢ clia binh nén (A.3.1.1).

A.3.1.3 6ng dong dung tich 100 ml.

10
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A.3.1.4 Céac binh dinh miic m6t vach dung tich 50 ml, phu hdp véi ISO 1042.

A.3.2 Bép dién co diéu nhiét.
A.4 Cach tién hanh phan huy cac loc mang

Dat cai loc vao trong binh nén (A.3.1.1), cho 10 ml a xit phan huy (A.2.3) va ndi 6ng sinh han
hoi luu (A.3.1.2). DBat binh 1én bép dién (A.3.4.2) tang nhiét d6 cla bép dién dén 100°C + 5°C
va tiép tuc dun néng binh trong 2 gid. D& ngudi dan. Rita phia trong &ng sinh han cho chay
xudng binh nén véi nhiing thé tich nudc nhd. Sau d6 chuy&n phan phan huy vao binh dinh

mdc 50 ml (A.3.1.4) va pha lodng dén vach miic bang nuéc cat.
A.5 Cach tién hanh phan huy sgi thuy tinh

Theo céach tién hanh phan huy cai loc mang (A.4) dén khi phan huy song thi chuyén sang binh
dinh mic. Sau d6 céi loc dudc rita nhiéu 14n bang tiing luong nhd nuéc va gop vao binh dinh
mic 50 ml (A.3.1.4).

11
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Phu luc B
(quy dinh)
PHAN HUY CAILOC BANG AXIT NITRIC VA HIDRO PEROXIT
B.1 Nguyén tac
Bui da thu gop trén bé mat céi loc dugc phan huy bang axit nitric va hidro peroxit.
B.2 Thuéc thir

Chi diing nhiing thudc th& dudc céng nhan cé dd tinh khiét phan tich va chi ding nudc cat
hoac nudc cd do tinh khiét tuong duong (xem muc 4)

B.2.1 Axit nitric dam dac

Xem (4.2)

B.2.2 Hidro peroxit (H,0,)

Khoang 300 g/l (100 thé tich), c6 ham lugng chi nhd hon 0.01 p g/ml.
B.3 Thiét bi

B.3.1 Dung cu thuy tinh bosilicat

( Xem 7.1 huéng dan rlra sach).

B.3.1.1 C4c thuy tinh dung tich 50 ml.

B.3.1.2 M4t kinh déng hé, dé day kin céc (B.3.1.1).

B.3.1.3 6ng dong, dung tich 100 ml.

B.3.1.4 Cac pipet mét vach, phu hop véi ISO 648.

B.3.1.5 Cac loai binh dinh mirc mét vach, dung tich 10 ml va 25 ml, phu hgp véi ISO 1042.
B.3.2 Bép dién c6 diéu nhiét

B.4 Cach tién hanh phan huy cai loc mang

12
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Cho 3 ml axit nitric dam dac (B.2.1) va 1 ml hidro peroxit (B.2.3) vao cai loc trong mét coc thuy
tinh dung dich 50 ml (B.3.1.1). Day cdc bang mat kinh déng hé (B.3.1.2) va dun trén bép dién
dén nhiét dd 180 + 5°C tGi khi toan bd axit béc hoi hét. Lai cho thém axit va hidro peroxit va
dun cho béc hoi hét, it nhat lam nhu vay hai 1an. Sau dé tiép tuc dun cho dén khi can khoé
hoan toan va tro trdng xuat hién. Khéng duoc nung cin. N&u nhu cén béc chay, phai loai bd
mau vi chi da bi bay mat. Rl{ra mé&t dudi kinh déng hé va xung quanh cdc bang mét axit nitric
lodng (B.2.2). B4 mat kinh dong hé ra va lam béc hai cho dén lic can khé hoan toan. Lam
lanh va cho 1 ml axit nitric @m dic (B.2.1) dé hoa tan can. Chuyén sang binh dinh mic dung
dich 10 ml (B.3.1.5) va r(ta lai c6¢c bang mét axit nitric loang (B.2.2) va ciing cho vao binh dinh

mdc (B.3.1.5) sau d6 cho day dén vach miic bang a xit ni tric loang (B.2.2).
B.5 Cach tién hanh phan huy cai loc sgi thuy tinh

Theo quy trinh phan huy cai loc mang (B.4) dén khi boc hai hét axit. Hoa tan can trong 2.5 ml
axit nitric dm d&c (B.2.1). Loc dung dich phan huy va rlra di ria lai bang axit nitric loang
(B.2.2) cho vao trong binh dinh mic 25 ml (B.1.5) va sau d6 lam day dén vach mdc bang axit

nitric loang.

13
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Phu luc C
(quy dinh)
PHAN HUY CAI LOC DUGI AP SUAT VOI AXIT NITRIC
C.1 Nguyén tac

Bui da thu gbp trén bé mat cai loc dugc phan chia bang a xit ni tric, dung binh phan huy chiu

ap suét bang Polytetrafluoetylen (PTFF)
C.2 Thuéc thur

Chi dling nhiing thuéc th& dugc cong nhan cé dd tinh khiét phan tich va chi ding nudc cét
hoac nudc ¢ do tinh khiét tuong duong (xem muc 4).

C.2.1 Axit nitric, dam dac

Xem 4.2.

C.2.2 Axit nitric, loang

Xem 4.3.

C.3 Thiét bj

C.3.1 Dung cu thuy tinh bosilicat

(xem 7.1 huéng dan rlra sach).

C.3.1.1 Céc loai pipet mét vach, phu hdp véi ISO 648.

C.3.1.2 Céc loai binh dinh mdc mét vach, dung tich 10 ml va 25 ml, phu hop véi ISO 1042.
C.3.2 Binh phan huy chiu ap suat

G6m c6 mét cai binh ngoai va ndp day dudc ché tao bang thép khéng ri, chira mét cai binh va
ndp day dudc ché tao bang nhua PTFE & bén trong. Thé tich cla binh bén trong it nhat 1a 20
ml. Binh c6 kha nang bén vimng & nhiét d thdp nhat 1a 190°C va ap suét I6n hon 20 Mpa. Binh

dudc ndi vi mot van an toan dé xa ap suét du.

C.3.3 Lo hoic khdi gia nhiét

14
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Kiém soat dugc su &n dinh nhiét d, c6 kha nang hoat déng & 180°C + 2°C va dudc nap mot
cobng tac an toan tu ngat & nhiét dd 190°C.

C.4 Cach tién hanh phan huy cai loc mang

Cho 1 ml axit nitric d@m dac (C.2.1) vao cai loc & trong binh PTFE clia binh phan huy chiu ap
suét (C.3.2).Day binh bén trong bang ndp PTFE va dat né vao trong binh ngoai bang thép
khéng ri. day chat binh ngoai bang nap khéng ri. D4t bd binh phan huy hoan chinh vao trong
16 hay khéi gia nhiét (C.3.3). Bun néng & nhiét dd 180°C trong 12 gid va sau d6 dé binh vao 16

(hoac khai gia nhiét) ngudi hoan toan dén nhiét dé phong.

M3 binh phan huy da nguéi va 18y binh PTFE & phia trong ra. Ding mét pipet (C.3.1.1) chuyén
toan bd dung dich phan huy va rira nhiéu lan bang mét axit nitric loang (C.2.2) vao binh dinh

mdc 10 ml (C.3.1.2) va lam day dén vach miic bang axit nitric loang (C.2.2).
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