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Tiªu chuÈn ViÖt Nam                                  TCVN 6152:1996 
 

 

Kh«ng khÝ xung quanh - X¸c ®Þnh hµm l−îng ch× bôi 
cña sol khÝ thu ®−îc trªn c¸i läc - ph−¬ng ph¸p 
tr¾c phæ hÊp thô nguyªn tö 
 
Ambient air - determination of the paticulate lead contenr of aerosols  
collected on filters - Atomic absorbtion spectrometric method 

 

 

1. Ph¹m vi ¸p dông: 

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch ho¸ häc c¸c m·u ch× (ch× d¹ng bôi ) tõ kh«ng 

khÝ xung quanh ®· tÝch gãp trªn c¸i läc trªn c¬ së ph©n huû b»ng axit vµ ®o quang phæ hÊp 

thô nguyªn tö. Ph−¬ng ph¸p nµy ®−îc ¸p dông cho nh÷ng mÉu kh«ng khÝ xung quanh víi 

hµm l−îng ch× bôi, thu gãp trªn c¸i läc cña thiÕt bÞ lÊy mÉu lín h¬n 1 µ g nÕu nh− sù x¸c ®Þnh 

cuèi cïng ®−îc thùc hiÖn b»ng ph−¬ng ph¸p quang phæ hÊp thô nguyªn tö ngän löa. ViÖc x¸c 

®Þnh cuèi cïng b»ng ph−¬ng ph¸p quang phæ hÊp thô nguyªn tö kh«ng ngän löa cho phÐp ®o 

nh÷ng l−îng nhá h¬n 1 µ g, nh−ng chØ cã thÓ ¸p dông sau khi x¸c ®Þnh ®−îc gi¸ trÞ thùc 

nghiÖm cña giíi h¹n ph¸t hiÖn. 

2. Tiªu chuÈn trÝch dÉn: 

C¸c tiªu chuÈn sau ®©y ®−îc sö dông cïng víi tiªu chuÈn nµy: 

- ISO 648 : 1977 Dông cô thuû tinh phßng thÝ nghiÖm. C¸c lo¹i pipet mét v¹ch; 

- ISO 1042 : 1983 Dông cô thuû tinh phßng thÝ nghiÖm. C¸c lo¹i b×nh ®Þnh møc mét v¹ch; 

- ISO 4793 : 1980 Nh÷ng c¸i läc mµng thuû tinh xèp ë phßng thÝ nghiÖm. §é xèp, ph©n lo¹i vµ 

ký hiÖu; 

- ISO 6879 1983 ChÊt l−îng kh«ng khÝ. Nh÷ng ®Æc tÝnh vµ nh÷ng kh¸i niÖm liªn quan ®Õn c¸c 

biÖn ph¸p ®o chÊt l−îng kh«ng khÝ; 

- ISO 6955 : 1982 C¸c ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch quang phæ - Ph¸t x¹ ngän löa, hÊp thô nguyªn 

tö vµ huúnh quang nguyªn tö. ThuËt ng÷. 
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3. Nguyªn t¾c : 

Bôi ®−îc thu gãp trªn c¸i läc ®−îc ph©n huû b»ng axit. Mäi l−îng ch× cã trªn c¸i läc ®−îc hoµ 

tan vµ dung dÞch mÉu ®−îc ph©n tÝch b»ng ph−¬ng ph¸p quang phæ hÊp thô nguyªn tö. 

4 Thuèc thö 

Trong suèt qu¸ tr×nh ph©n tÝch, chØ sö dông thuèc thö ®É ®−îc x¸c nhËn cã ®é tinh khiÕt ph©n 

tÝch vµ n−íc cÊt hoÆc n−íc cã ®é tinh khiÕt t−¬ng ®−¬ng (nh− trong môc 4.1). §iÒu cèt yÕu lµ 

hµm l−îng ch× cña c¸c thuèc thö kh«ng thay ®æi sao cho cã thÓ thu ®−îc nh÷ng mÉu tr¾ng lËp 

l¹i. 

4.1 N−íc cÊt hoÆc n−íc ®· lo¹i ion 

Cã hµm l−îng ch× nhá h¬n 0.01 µ g/ml vµ ®é dÉn ®iÖn nhá h¬n 0.2 ms/m (2 µ s/cm), hoÆc ®iÖn 

trë lín h¬n 5 kΩ m. 

4.2 Axit nitric (HNO3) ®Ëm ®Æc 

ρ 20 = 1.42 g/ ml, cÊt l¹i ®Ó cã hµm l−îng ch× nhá h¬n 0.01 µ g/ ml. 

4.3 Axit nitric, (HNO3) lo·ng kho¶ng 0.1 mol /l 

Cho 10 ml axit nitric ®Ëm ®Æc (4.2) vµo 500 ml n−íc (4.1) vµ pha lo·ng ®Õn 1 lÝt b»ng n−íc 

(4.1). 

4.4 Ch×, dung dÞch chuÈn, nång ®é 1000 µ g/ ml 

Sö dông nh÷ng dung dÞch chuÈn cã nång ®é 1000 µ g/ ml b¸n trªn thÞ tr−êng hoÆc tù pha 

dung dÞch ch× chuÈn. B»ng c¸ch sau. 

Hoµ tan 1.598g 0.001g ch× ni trat {Pb(NO3)2} ®É ®−îc lµm kh« tõ tr−íc ®Õn khèi l−îng kh«ng 

®æi ë 1100C vµ ®−îc lµm nguéi trong b×nh hót Èm trong axit nitric lo·ng (4.3). ChuyÓn ®Þnh 

l−îng dung dÞch vµo b×nh ®Þnh møc mét v¹ch 1000 ml (5.1.2) vµ cho ®Çy ®Õn v¹ch møc b»ng 

axit nitric lo·ng (4.3).  

5. ThiÕt bÞ 

ThiÕt bÞ th«ng th−êng ë phßng thÝ nghiÖm 

5.1 Dông cô thuû tinh bosilicat 
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Chó thÝch 1 - Nªn dµnh riªng mét bé dông cô thuû tinh ®Ó x¸c ®Þnh ch× b»ng ph−¬ng ph¸p nµy, ®Ó b¶o 

®¶m lµ sÏ kh«ng n¶y sinh vÊn ®Ò g× do kh«ng lo¹i hÕt t¹p chÊt. 

5.1.1 Pipet mét v¹ch, theo ISO 648. 

5.1.2 C¸c lo¹i b×nh ®Þnh møc mét v¹ch cã dung tÝch tõ 10 ml ®Õn 1000 ml theo ISO 1042. 

5.2 M¸y tr¾c phæ hÊp thô nguyªn tö 

L¾p ®Æt vµ vËn hµnh theo h−íng dÉn cña nhµ chÕ t¹o vµ kÌm theo mét buång ®èt sö dông 

ngän löa khi axetylen hoÆc mét cuvet graphit tù b¬m mÉu, mét ®Ìn catot rçng cña ch× hoÆc 

mét ®Ìn kh«ng ®iÖn cùc vµ cã kh¶ n¨ng hiÖu chØnh nhiÔu ®−êng nÒn (xem ISO 6955) b»ng 

c¸ch dïng mét ®Ìn ®¬teri hoÆc nh÷ng hÖ thèng ®iÒu chØng nÒn Zeeman hay Smith - Hieftje. 

5.3 ThiÕt bÞ lÊy mÉu 

C¸i läc cña lÊy mÉu cã thÓ lµ d¹ng mµng hoÆc d¹ng sîi thuû tinh. C¸i läc míi (ch−a lÊy mµu) 

ph¶i cã hµm l−îng ch× tèi ®a thÊp h¬n so víi l−îng tèi thiÓu cã thÓ ®o ®−îc theo quy tr×nh hÊp 

thô nguyªn tö ®−îc sö dông. 

6. LÊy mÉu. 

Thêi gian lÊy mÉu ph¶i ®ñ ®Ó l−îng ch× tÝch gãp lµ ®ñ lín cho viÖc ph©n tÝch ®Þnh l−îng. 

7. C¸ch tiÕn hµnh 

7.1 Röa dông cô thuû tinh 

7.1.1 Tr−íc khi dïng, ng©m tÊt c¶ dông cô thuû tinh vµo dung dÞch chÊt tÈy röa nhÑ (trung 

tÝnh) trong kho¶ng 24 giê ®Ó lo¹i bá mäi thø dÇu mì vµ ho¸ chÊt. 

7.1.2 Sau b−íc lµm s¹ch ban ®Çu (7.1.1) röa tÊt c¶ c¸c dông cô thuû tinh trõ c¸c lo¹i pipet 

(5.1.1) vµ c¸c lo¹i b×nh ®Þnh møc (5.1.2) Víi axit nitric ®Ëm ®Æc ®· ®−îc ®un nãng (4.2) vµ sôc 

röa kü b»ng n−íc (4.1). 

7.1.3 Sau b−íc lµm s¹ch ban ®Çu (7.1.1) röa s¹ch c¸c lo¹i pipet (5.1.1) vµ c¸c lo¹i b×nh ®Þnh 

møc (5.1.2) b»ng c¸ch nh©m trong axit lo·ng (4.3) trong mét vµi ngµy, sau ®ã sóc röa b»ng 

n−íc (4.1). 

Dông cô thuû tinh ®· ®−îc lµm s¹ch theo toµn bé quy tr×nh lµm s¹ch vµ nh÷ng dông cô ®−îc 

dµnh riªng ®Ó ph©n tÝch ch× b»ng ph−¬ng ph¸p nµy, tr−íc khi dïng ®Òu ph¶i tr¸ng b»ng axit 

nitric lo·ng (4.3) vµ sau ®ã b»ng n−íc (4.1). 
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7.2 HiÖu chuÈn 

7.2.1 ChuÈn bÞ dung dÞch hiÖu chuÈn 

ChuÈn bÞ mét dung dÞch hiÖu chuÈn tr¾ng vµ Ýt nhÊt 5 dung dÞch hiÖu chuÈn ®Ó bao trïm hÕt 

gi¶i nång ®é ®· dù ®o¸n cña c¸c dung dÞch cÇn kiÓm tra, trong gi¶i ho¹t ®éng tuyÕn tÝnh cña 

m¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö (5.2) b»ng c¸ch pha lo·ng dung dÞch ch× chuÈn (4.4). 

Nh÷ng dung dÞch hiÖu chuÈn nµy ph¶i ®−îc ®iÒu chÕ sao cho chóng chøa nång ®é axit t−¬ng 

®−¬ng víi nång ®é axit trong dung dÞch mÉu cuèi cïng thu ®−îc khi dïng ph−¬ng ph¸p ph©n 

huû mÉu ®· chän (xem 7.3.2).  

7.2.2 §o phæ 

L¾p ®Æt m¸y tr¾c phæ hÊp thô nguyªn tö (5.2) theo h−íng dÉn cña nhµ chÕ t¹o vµ tèi −u ho¸ 

viÖc ®Æt c¸c th«ng sè bao gåm c¶ viÖc ®Æt c¶ c−êng ®é cña ®Ìn vµ ®é réng cña khe ®¬n s¾c. 

®èi víi quang phæ hÊp thô nguyªn tö ngän löa, cÇn tèi −u ho¸ chiÒu cao cña ®Çu ®èt, tèc ®é 

dßng nhiªn liÖu, tèc ®é dßng khÝ o xy ho¸ vµ tèc ®é dßng t¹o s−¬ng (phun mÉu). §èi víi 

ph−¬ng ph¸p hÊp thô nguyªn tö dïng cuvet graphit, ph¶i thiÕt lËp ch−¬ng tr×nh nhiÖt ®é tèi −u 

®Ó tr¸nh sù mÊt ch×, chñ yÕu trong pha tro ho¸ cña ch−¬ng tr×nh nhiÖt ®é. Kh«ng ®−îc dïng 

ph−¬ng ph¸p phæ hÊp thô nguyªn tö víi cuvet graphit khi kh«ng cã m¸y b¬m mÉu tù ®éng. 

Trong mäi tr−êng hîp ph¶i sö dông chÕ ®é hiÖu chØnh nhiÔu ®−êng nÒn. 

7.2.3 VÏ ®−êng hiÖu chØnh 

7.3 X¸c ®Þnh 

7.3.1 C¸i läc tr¾ng 

Ph©n tÝch Ýt nhÊt mét c¸i läc ch−a lÊy mÉu ®èi víi mçi mÎ giÊy läc ®· lÊy mÉu kiÓm tra. 

7.3.2 Ph©n huû c¸i läc b»ng axit 

TiÕn hµnh ph©n huû mäi c¸i läc chøa mÉu vµ c¸i läc tr¾ng, cã thÓ dïng mét trong c¸c ph−¬ng 

ph¸p ®· ®−îc ghi trong phô lôc A ®Õn C. Ph−¬ng ph¸p ghi trong phô lôc A (ph©n huû b»ng 

axit nitric vµ axit clohidric) lµ ph−¬ng ph¸p träng tµi. Dïng ph−¬ng ph¸p ghi trong phô lôc B 

(Ph©n huû b»ng axit nitric vµ hidro peroxit) hoÆc ph−¬ng ph¸p ghi trong phô lôc C (ph©n huû 

axit nitric d−íi ¸p suÊt) chØ sau khi chøng minh ®−îc nh÷ng ph−¬ng ph¸p nµy cã ®é t×m kiÕm 

cao.  

Chó thÝch 2 - Chøng minh nµy cã thÓ ®−îc thùc hiÖn b»ng c¸ch ®o ®é t×m thÊy dïng ph−¬ng ph¸p ®· 

ghi trong phô lôc B hoÆc trong phô lôc C, cña nh÷ng mÉu t−¬ng ®−¬ng víi nh÷ng mÉu ®ang ®−îc ph©n 



TCVN 6152: 1996 

 7

tÝch vµ sau ®ã so s¸nh víi kÕt qu¶ cña nh÷ng mÉu ®ã khi dïng ph−¬ng ph¸p träng tµi ghi trong môc A. 

Ph−¬ng ph¸p träng tµi nªn lu«n lu«n ®−îc dïng ë n¬i mµ qua c¸c phÐp ®o nhËn thÊy ®é t×m thÊy kh«ng 

cao, hoÆc quan s¸t b»ng m¾t thÊy cßn cÆn kh«ng hoµ tan hÕt.  

7.3.3 §o phæ 

X¸c ®Þnh nång ®é cña ch× trong c¸c dung dÞch mÉu (7.3.2) sö dông ph−¬ng ph¸p quang phæ 

hÊp thô nguyªn tö ngän löa hoÆc cuvet graphit, b»ng c¸ch ®o ®é hÊp thô ë b−íc sãng 217.0 

nm hoÆc 283.3 nm, cã hiÖu chØnh ®−êng nÒn. 

Nång ®é cña mÉu cã quan hÖ ®Õn ®é hÊp thô vµ cã thÓ x¸c ®Þnh tõ ®å thÞ hiÖu chuÈn thÝch 

hîp (7.2.3). ChØ dïng phÇn tuyÕn tÝnh cña ®−êng hiÖu chuÈn vµ pha lo·ng nh÷ng mÉu kiÓm 

tra mµ kÕt qu¶ cña chóng r¬i ra ngoµi vïng nµy víi mét thÓ tÝch axit nitric lo·ng thÝch hîp 

(4.3). Ghi hÖ sè pha lo·ng ®· dïng. ®èi víi quy tr×nh cuvet graphit ph¶i dïng thÓ tÝch mÉu cuèi 

cïng nh− nhau cho c¶ dung dÞch ph©n tÝch vµ dung dÞch hiÖu chuÈn. 

7.3.4 Dung dÞch tr¾ng 

Ph©n tÝch tÊt c¶ nh÷ng dung dÞch tr¾ng (7.3.1) vµ lÊy nång ®é ch× cña c¸c dung dÞch mÉu trõ ®i 

nång ®é ch× ë c¸c mÉu tr¾ng. Khi dung dÞch mÉu ®−îc pha lo·ng r¬i vµo kho¶ng tuyÕn tÝnh 

cña m¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö, th× sù pha lo·ng t−¬ng ®−¬ng ph¶i ®−îc tiÕn hµnh ®èi 

víi c¸c dung dÞch mÉu tr¾ng; vµ sau ®ã lÊy nång ®é ch× cña c¸c dung dÞch mÉu ®· pha lo·ng 

trõ ®i nång ®é trung b×nh cña ch× trong c¸c dung dÞch mÉu tr¾ng ®· pha lo·ng. 

Dïng c¸c ph−¬ng ph¸p thèng kª chuÈn (ISO 6879) ®Ó x¸c ®Þnh giíi h¹n ph¸t hiÖn dùa trªn ®é 

lÖch chuÈn cña nång ®é ch× cña tèi thiÓu lµ 6 dung dÞch thu ®−îc b»ng c¸ch hoµ tan nh÷ng c¸i 

läc tr¾ng. 

8. BiÓu thÞ kÕt qu¶ 

BiÓu thÞ nång ®é khèi l−îng cña ch× ρ pb b»ng microgam trªn mÐt khèi kh«ng khÝ víi ®é chÝnh 

x¸c 0.1 µ g/m3 theo c«ng thøc sau: 

corr

pbpb
pb V

FV121 )( ρρ
ρ

−
=

 

Trong ®ã: 

ρ pb1 lµ nång ®é ch×, trong dung dÞch mÉu, tÝnh b»ng microgam trªn mililit; 
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ρ pb2 lµ nång ®é ch× trung b×nh, trong c¸c dung dÞch thu ®−îc tõ nh÷ng c¸i läc tr¾ng, tÝnh b»ng 

microgam trªn mililit; 

V1 lµ thÓ tÝch, mµ trong ®ã tro cña mÉu ®−îc pha lo·ng, tÝnh b»ng mililit. (th−êng lµ 10 ml); 

F lµ hÖ sè pha lo·ng (nÕu pha lo·ng) 

Vcorr lµ thÓ tÝch ®· hiÖu chØnh cña mÉu kh«ng khÝ, tÝnh b»ng mÐt khèi.  

9. §Æc tÝnh cña ph−¬ng ph¸p 

¸p dông tiªu chuÈn nµy cho c¸c lo¹i läc tr¾ng d¹ng mµng hoÆc sîi thuû tinh cã thÓ thu ®−îc 

giíi h¹n ph¸t hiÖn 1µ g khi sö dông mét trong ba ph−¬ng ph¸p ph©n huû mÉu ®· quy ®Þnh. Khi 

ph−¬ng ph¸p ph©n huû mÉu ghi trong môc A (ph−¬ng ph¸p träng tµi) ®−îc ¸p dông cho c¸c 

c¸i läc ®· b¸m bôi ®èi chøng th× ®é t×m thÊy ch× so víi gi¸ trÞ ®−îc thõa nhËn lµ 99.2% ± 4.3% 

®èi víi c¸i läc mµng b¸m bôi vµ 101.2% ± 6.0% ®èi víi c¸i läc sîi thuû tinh b¸m bôi. 

10 ChÊt c¶n trë 

Ph−¬ng ph¸p nµy cã thÓ kh«ng thÝch hîp ®èi víi nh÷ng mÉu cã tØ lÖ cao gi÷a nguyªn tè g©y 

c¶n trë so víi ch×. B¶n chÊt vµ møc ®é c¶n trë phô thuéc vµo ph−¬ng ph¸p hÊp thô nguyªn tö 

ngän löa hay ph−¬ng ph¸p quang phæ hÊp thô cuvet graphit ®−îc sö dông. Sù nhiÔu phæ chñ 

yÕu chØ cã thÓ x¶y ra lµ do Antimon khi dïng b−íc sãng 217.0 nm. Khi nång ®é cña natri cao 

cã dung dÞch mÉu th× hiÖu chØnh ®é hÊp thô nÒn lµ chñ yÕu. 

11 B¸o c¸o kÕt qu¶ 

B¸o c¸o kÕt qu¶ cÇn bao gåm nh÷ng th«ng tin sau: 

a. Mäi chi tiÕt cÇn thiÕt cho viÖc nhËn biÕt ®Çy ®ñ vÒ mÉu kh«ng khÝ, bao gåm c¶ chi tiÕt vÒ 

kiÓu thiÕt bÞ lÊy mÉu ®· dïng. 

b. Tham kh¶o tiªu chuÈn nµy. 

c. Ph−¬ng ph¸p ph©n huû mÉu ®· ®−îc dïng. 

d. Nång ®é cña ch× ®· t×m ®−îc, tÝnh theo microgam trªn mÐt khèi vµ c¸c th«ng sè (biÕn sè) 

ph©n tÝch ®· dïng: VÝ dô, thÓ tÝch chiÕt cuèi cïng, hÖ sè pha lo·ng/ nång ®é, sè ®äc tÝnh b»ng 

microgam trªn mililit, vµ c¸c gi¸ trÞ cña mÉu tr¾ng. 

e. KiÓu m¸y quang phæ hÊp thô ®· sö dông. 
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f. Mäi chi tiÕt thao t¸c kh«ng quy ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy còng nh− mäi t×nh huèng cã thÓ 

¶nh h−ëng tíi kÕt qu¶. 
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Phô lôc A 

(qui ®Þnh) 

Ph©n huû c¸i läc b»ng c¸ch håi l−u víi axit nitric vµ axit clohidric 

A.1 nguyªn t¾c 

Bôi ®· tÝch gãp trªn bÒ mÆt c¸i läc ®−îc ph©n huû b»ng c¸ch håi l−u víi axit nitric vµ axit 

clohidric. 

A.2 Thuèc thö 

ChØ dïng nh÷ng thuèc thö ®−îc c«ng nhËn cã ®é tinh khiÕt ph©n tÝch vµ chØ dïng n−íc cÊt 

hoÆc n−íc cã ®é tinh khiÕt t−¬ng ®−¬ng (xem môc 4). 

A.2.1 Axit nitric ®Ëm ®Æc 

Xem 4.2. 

A.2.2 Axit clohidric (HCl) ®Ëm ®Æc 

ρ 20 = 1.18 g/ml cã hµm l−îng ch× nhá h¬n 0.01 µ g/ml. 

A.2.3 Axit dïng ®Ó ph©n huû  

Trén mét thÓ tÝch axit nitric ®Ëm ®Æc (A.2.1) víi 2 thÓ tÝch axit clohidric ®Ëm ®Æc (A.2.3) 

A.3 ThiÕt bÞ 

A.3.1 Dông cô thuû tinh bosilicat 

(Xem 7.1 c¸c h−íng dÉn röa s¹ch). 

A.3.1.1 B×nh nãn 

Nh÷ng b×nh nãn cã dung tÝch 100 ml vµ cã cæ nót mµi. 

A.3.1.2 èng sinh hµn håi l−u 

Cã ®Çu nèi nh¸m l¾p võa víi cæ cña b×nh nãn (A.3.1.1). 

A.3.1.3 èng ®ong dung tÝch 100 ml. 
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A.3.1.4 C¸c b×nh ®Þnh møc mét v¹ch dung tÝch 50 ml, phï hîp víi ISO 1042. 

A.3.2 BÕp ®iÖn cã ®iÒu nhiÖt. 

A.4 C¸ch tiÕn hµnh ph©n huû c¸c läc mµng 

§Æt c¸i läc vµo trong b×nh nãn (A.3.1.1), cho 10 ml a xit ph©n huû (A.2.3) vµ nèi èng sinh hµn 

håi l−u (A.3.1.2). §Æt b×nh lªn bÕp ®iÖn (A.3.4.2) t¨ng nhiÖt ®é cña bÕp ®iÖn ®Õn 1000C ± 50C 

vµ tiÕp tôc ®un nãng b×nh trong 2 giê. §Ó nguéi dÇn. Röa phÝa trong èng sinh hµn cho ch¶y 

xuèng b×nh nãn víi nh÷ng thÓ tÝch n−íc nhá. Sau ®ã chuyÓn phÇn ph©n huû vµo b×nh ®Þnh 

møc 50 ml (A.3.1.4) vµ pha lo·ng ®Õn v¹ch møc b»ng n−íc cÊt. 

A.5 C¸ch tiÕn hµnh ph©n huû sîi thuû tinh 

Theo c¸ch tiÕn hµnh ph©n huû c¸i läc mµng (A.4) ®Õn khi ph©n huû song th× chuyÓn sang b×nh 

®Þnh møc. Sau ®ã c¸i läc ®−îc röa nhiÒu lÇn b»ng tõng l−îng nhá n−íc vµ gép vµo b×nh ®Þnh 

møc 50 ml (A.3.1.4). 
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Phô lôc B 

(quy ®Þnh) 

Ph©n huû c¸i läc b»ng axit nitric vµ hidro peroxit 

B.1 Nguyªn t¾c 

Bôi ®· thu gãp trªn bÒ mÆt c¸i läc ®−îc ph©n huû b»ng axit nitric vµ hidro peroxit. 

B.2 Thuèc thö 

ChØ dïng nh÷ng thuèc thö ®−îc c«ng nhËn cã ®é tinh khiÕt ph©n tÝch vµ chØ dïng n−íc cÊt 

hoÆc n−íc cã ®é tinh khiÕt t−¬ng ®−¬ng (xem môc 4) 

B.2.1 Axit nitric ®Ëm ®Æc  

Xem (4.2) 

B.2.2 Hidro peroxit (H2O2) 

Kho¶ng 300 g/l (100 thÓ tÝch), cã hµm l−îng ch× nhá h¬n 0.01 µ g/ml. 

B.3 ThiÕt bÞ 

B.3.1 Dông cô thuû tinh bosilicat 

( Xem 7.1 h−íng dÉn röa s¹ch). 

B.3.1.1 Cèc thuû tinh dung tÝch 50 ml. 

B.3.1.2 MÆt kÝnh ®ång hå, ®Ó ®Ëy kin cèc (B.3.1.1). 

B.3.1.3 èng ®ong, dung tÝch 100 ml. 

B.3.1.4 C¸c pipet mét v¹ch, phï hîp víi ISO 648. 

B.3.1.5 C¸c lo¹i b×nh ®Þnh møc mét v¹ch, dung tÝch 10 ml vµ 25 ml, phï hîp víi ISO 1042. 

B.3.2 BÕp ®iÖn cã ®iÒu nhiÖt 

B.4 C¸ch tiÕn hµnh ph©n huû c¸i läc mµng 
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Cho 3 ml axit nitric ®Ëm ®Æc (B.2.1) vµ 1 ml hidro peroxit (B.2.3) vµo c¸i läc trong mét cèc thuû 

tinh dung dÞch 50 ml (B.3.1.1). §Ëy cèc b»ng mÆt kÝnh ®ång hå (B.3.1.2) vµ ®un trªn bÕp ®iÖn 

®Õn nhiÖt ®é 180 ± 50C tíi khi toµn bé axit bèc h¬i hÕt. L¹i cho thªm axit vµ hidro peroxit vµ 

®un cho bèc h¬i hÕt, Ýt nhÊt lµm nh− vËy hai lÇn. Sau ®è tiÕp tôc ®un cho ®Õn khi cÆn kh« 

hoµn toµn vµ tro tr¾ng xuÊt hiÖn. Kh«ng ®−îc nung cÆn. NÕu nh− cÆn bèc ch¸y, ph¶i lo¹i bá 

mÉu v× ch× ®· bÞ bay mÊt. Röa mÆt duíi kÝnh ®ång hå vµ xung quanh cèc b»ng mét axit nitric 

lo·ng (B.2.2). Bá mÆt kÝnh ®ång hå ra vµ lµm bèc h¬i cho ®Õn lóc cÆn kh« hoµn toµn. Lµm 

l¹nh vµ cho 1 ml axit nitric ®Ëm ®Æc (B.2.1) ®Ó hoµ tan cÆn. ChuyÓn sang b×nh ®Þnh møc dung 

dÞch 10 ml (B.3.1.5) vµ röa l¹i cèc b»ng mét axit nitric lo·ng (B.2.2) vµ còng cho vµo b×nh ®Þnh 

møc (B.3.1.5) sau ®ã cho ®Çy ®Õn v¹ch møc b»ng a xit ni tric lo·ng (B.2.2). 

B.5 C¸ch tiÕn hµnh ph©n huû c¸i läc sîi thuû tinh 

Theo quy tr×nh ph©n huû c¸i läc mµng (B.4) ®Õn khi bèc h¬i hÕt axit. Hoµ tan cÆn trong 2.5 ml 

axit nitric ®Ëm ®Æc (B.2.1). Läc dung dÞch ph©n huû vµ röa ®i röa l¹i b»ng axit nitric lo·ng 

(B.2.2) cho vµo trong b×nh ®Þnh møc 25 ml (B.1.5) vµ sau ®ã lµm ®Çy ®Õn v¹ch møc b»ng axit 

nitric lo·ng. 
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Phô lôc C 

(quy ®Þnh) 

Ph©n huû c¸i läc d−íi ¸p suÊt víi axit nitric 

C.1 Nguyªn t¾c 

Bôi ®· thu gãp trªn bÒ mÆt c¸i läc ®−îc ph©n chia b»ng a xit ni tric, dïng b×nh ph©n huû chÞu 

¸p suÊt b»ng Polytetrafluoetylen (PTFF) 

C.2 Thuèc thö 

ChØ dïng nh÷ng thuèc thö ®−îc c«ng nhËn cã ®é tinh khiÕt ph©n tÝch vµ chØ dïng n−íc cÊt 

hoÆc n−íc cã ®é tinh khiÕt t−¬ng ®−¬ng (xem môc 4). 

C.2.1 Axit nitric, ®Ëm ®Æc 

Xem 4.2. 

C.2.2 Axit nitric, lo·ng 

Xem 4.3. 

C.3 ThiÕt bÞ 

C.3.1 Dông cô thuû tinh bosilicat 

(xem 7.1 h−íng dÉn röa s¹ch). 

C.3.1.1 C¸c lo¹i pipet mét v¹ch, phï hîp víi ISO 648. 

C.3.1.2 C¸c lo¹i b×nh ®Þnh møc mét v¹ch, dung tÝch 10 ml vµ 25 ml, phï hîp víi ISO 1042. 

C.3.2 B×nh ph©n huû chÞu ¸p suÊt 

Gåm cã mét c¸i b×nh ngoµi vµ n¾p ®Ëy ®−îc chÕ t¹o b»ng thÐp kh«ng rØ, chøa mét c¸i b×nh vµ 

n¾p ®Ëy ®−îc chÕ t¹o b»ng nhùa PTFE ë bªn trong. ThÓ tÝch cña b×nh bªn trong Ýt nhÊt lµ 20 

ml. B×nh cã kh¶ n¨ng bÒn v÷ng ë nhiÖt ®é thÊp nhÊt lµ 1900C vµ ¸p suÊt lín h¬n 20 Mpa. B×nh 

®−îc nèi víi mét van an toµn ®Ó x¶ ¸p suÊt d−. 

C.3.3 Lß hoÆc khèi gia nhiÖt 
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KiÓm so¸t ®−îc sù æn ®Þnh nhiÖt ®é, cã kh¶ n¨ng ho¹t ®éng ë 1800C ± 20C vµ ®−îc n¾p mét 

c«ng t¾c an toµn tù ng¾t ë nhiÖt ®é 1900C. 

C.4 C¸ch tiÕn hµnh ph©n huû c¸i läc mµng 

Cho 1 ml axit nitric ®Ëm ®Æc (C.2.1) vµo c¸i läc ë trong b×nh PTFE cña b×nh ph©n huû chÞu ¸p 

suÊt (C.3.2).§Ëy b×nh bªn trong b»ng n¾p PTFE vµ ®Æt nã vµo trong b×nh ngoµi b»ng thÐp 

kh«ng rØ. ®Ëy chÆt b×nh ngoµi b»ng n¾p kh«ng rØ. §Æt bé b×nh ph©n huû hoµn chØnh vµo trong 

lß hay khèi gia nhiÖt (C.3.3). §un nãng ë nhiÖt ®é 1800C trong 12 giê vµ sau ®ã ®Ó b×nh vµo lß 

(hoÆc khèi gia nhiÖt) nguéi hoµn toµn ®Õn nhiÖt dé phßng. 

Më b×nh ph©n huû ®· nguéi vµ lÊy b×nh PTFE ë phÝa trong ra. Dïng mét pipet (C.3.1.1) chuyÓn 

toµn bé dung dÞch ph©n huû vµ röa nhiÒu lÇn b»ng mét axit nitric lo·ng (C.2.2) vµo b×nh ®Þnh 

møc 10 ml (C.3.1.2) vµ lµm ®Çy ®Õn v¹ch møc b»ng axit nitric lo·ng (C.2.2). 

_____________________________________ 

 


