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T I ª u   c h u È n   v I Ö t   n a m                                tcvn 7172 : 2002  
 
 
 
 

Sù ph¸t th¶i nguån tÜnh − X¸c ®Þnh nång ®é khèi l−îng nit¬ 

oxyt − Ph−¬ng ph¸p tr¾c quang dïng naphtyletylendiamin 

 

Stationary source emissions – Determination of the mass concentration of nitrogen oxides 

– Naphthylethylenediamine photometric method 

 

 
 

1   Ph¹m vi ¸p dông  

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p tr¾c quang dïng ®Ó x¸c ®Þnh nång ®é khèi l−îng cña nit¬ oxyt 

trong khÝ x¶ tõ èng dÉn hoÆc èng khãi. 

Chó thÝch - Nit¬ oxyt (NOx) ®−îc ®Þnh nghÜa lµ tæng NO vµ NO2. Nång ®é khèi l−îng NOx lµ nång ®é t−¬ng 

®−¬ng NO2 biÓu thÞ b»ng miligam trªn mÐt khèi. 

Ph−¬ng ph¸p nµy ®−îc dïng ®Ó x¸c ®Þnh nång ®é khèi l−îng cña nit¬ oxyt trong khÝ x¶ cña qu¸ tr×nh 

®èt, qu¸ tr×nh xö lý bÒ mÆt kim lo¹i vµ tõ c¸c ph¶n øng cña ho¸ chÊt h÷u c¬, sau khi röa ®uæi, lo¹i nit¬ 

b»ng khö vµ/hoÆc lo¹i nit¬ xóc t¸c, tr−íc khi th¶i vµo khÝ quyÓn. 

Tiªu chuÈn nµy ¸p dông cho d¶i nång ®é tõ 5 mg/m3 ®Õn 1000 mg/m3 tÝnh theo NO2 víi thÓ tÝch mÉu    

1000 ml. 

Víi nång ®é cña khÝ trªn 1000 mg/m3 ®Õn 5000 mg/m3, dung dÞch mÉu ®−îc pha lo·ng hoÆc lÊy mét 

phÇn dung dÞch mÉu ®Ó  ph©n tÝch. 

Tiªu chuÈn nµy kh«ng dïng ®Ó x¸c ®Þnh dinit¬ monoxyt (N2O). 

2   Nguyªn t¾c 

Nit¬ oxyt  trong mÉu khÝ ®−îc hÊp thô vµo dung dÞch hydro peroxyt kiÒm (1,2 mol/l NaOH/ 0,6 % H2O2 ) 

khi cã mÆt ion ®ång (Cu2+) ®Ó nit¬ oxyt bÞ oxy ho¸ thµnh ion nitrit 

ë nh÷ng nång ®é trªn, ion nitrat kh«ng sinh ra trong dung dÞch hÊp thô. 

Hydro peroxyt  trong dung dÞch hÊp thô c¶n trë viÖc t¹o mÇu. Do ®ã, hydro peroxyt ®−îc ph©n huû b»ng 

xóc t¸c cña Cu2+ khi ®un nãng dung dÞch 30 phót trªn bÕp c¸ch thuû ë 80 oC. 
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Nång ®é nitrit ®−îc x¸c ®Þnh b»ng c¸ch dïng m¸y tr¾c quang ®o ®é hÊp thô cña dung dÞch t¹o mÇu tõ 

ph¶n øng cña sunfanilamit víi naphtyletylendiamin (NEDA) ë b−íc sãng 545 nm. 

Nång ®é khèi l−îng cña nit¬ dioxyt thu ®−îc b»ng c¸ch so s¸nh ®é hÊp thô thu ®−îc víi ®−êng chuÈn 

®−îc chuÈn bÞ tõ dung dÞch tiªu chuÈn natri nitrit tinh khiÕt. 

Thêi gian lÊy mÉu tõ 5 phót ®Õn 12 phót. Thêi gian x¸c ®Þnh lµ kho¶ng 60 phót 

3   Thuèc thö 

ChØ dïng thuèc thö tinh khiÕt ph©n tÝch vµ n−íc cÊt kh«ng chøa nitrit. 

3.1   Dung dÞch hÊp thô (1,2 mol/l NaOH; 0,6 % H2O2 ; 4,0 % Na2CO3; 0,0005 % HCOONa). 

Hoµ tan 48 g natri hydroxyt, 40,0 g natri cacbonat vµ 5 mg natri format trong kho¶ng 800 ml n−íc, thªm    

20 ml hydro peroxyt (30 %) vµ pha lo·ng b»ng n−íc ®Õn 1000 ml. 

Chó thÝch - Dung dÞch hÊp thô cã thÓ b¶o qu¶n trong b×nh ®Ëy kÝn, ë chç l¹nh, tèi trong 1 tuÇn lÔ. L¾c ®Ó lµm 

cho hydro proxyt bÞ ph©n huû.  

3.2   Dung dÞch ®ång sunph¸t (4x10-4mol/l) 

Hoµ tan 1,0 g ®ång sunphat (CuSO4.5H2O) b»ng n−íc trong b×nh ®Þnh møc 1000 ml vµ thªm n−íc ®Õn 

v¹ch. Pha lo·ng 10 ml dung dÞch nµy b»ng n−íc thµnh 100 ml trong b×nh ®Þnh møc. 

3.3   Dung dÞch sunfanilamit/axit clohydric (sufanilamit 0,5 %, axit clohydric 20 %) 

Hoµ tan 1,0 g sunfanilamit trong kho¶ng 50 ml n−íc, thªm 112 ml axit clohydric (37 %) trong b×nh ®Þnh 

møc 200ml. Thªm n−íc ®Õn v¹ch. 

3.4   Dung dÞch naphtyletylendiamin (NEDA) (0,1 %) 

Hoµ tan 0,1 g diclorua NEDA ngËm 2 HCl trong 100 ml n−íc. 

3.5   Dung dÞch nitrit (250 mg/l, tÝnh theo 
−

2NO ) 

Hoµ tan 375 mg natri nitrit kh« (NaNO2) vµ 0,2 g natri hydroxyt (NaOH) trong n−íc trong b×nh ®Þnh møc 

1000 ml. Thªm n−íc ®Õn v¹ch vµ l¾c ®Òu. 

Chó thÝch -  Dung dÞch nµy bÒn Ýt nhÊt trong 3 th¸ng nÕu ®Ó trong b×nh ®Ëy kÝn.  

3.6   Dung dÞch nitrit pha lo·ng (20 mg/l tÝnh theo NO2
-) 

LÊy 40,0 ml dung dÞch nitrit (3.5) vµo b×nh ®Þnh møc 500 ml. Thªm n−íc ®Õn v¹ch vµ l¾c ®Òu; 1 ml dung 

dÞch nµy chøa 20 µg 
−

2NO . 

ChuÈn bÞ dung dÞch ngay tr−íc khi dïng. 
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4    ThiÕt bÞ, dông cô 

4.1   §Çu dß lÊy mÉu, lµm b»ng vËt liÖu kh«ng bÞ ¨n mßn nh− bosilicat hoÆc thuû tinh th¹ch anh, ®−êng 

kÝnh trong tõ 6 mm ®Õn 10 mm; sÊy nãng ®Õn nhiÖt ®é trªn ®iÓm s−¬ng nÕu cÇn. 

4.2   C¸i läc bôi, ®Ó läc bôi khái khÝ, lµm b»ng bosilicat hoÆc thuû tinh th¹ch anh. C¸i läc nµy cã thÓ kÕt 

hîp víi ®Çu dß lÊy mÉu hoÆc ®Ó riªng, vµ cã thÓ ®Ó trong hoÆc ngoµi èng dÉn khÝ th¶i. ThÝ dô c¸i läc l¾p 

ngoµi ®−îc chØ ra trªn h×nh 1. Dïng b«ng thuû tinh th¹ch anh lµm vËt liÖu läc trung tÝnh ®èt nãng nÕu 

cÇn. 

KÝch th−íc tÝnh b»ng milimÐt 

 

1 B«ng th¹ch anh, kho¶ng 0,5 g ®Õn 0,8 g, nhåi ®Çy 

2 TÊm ®ôc lç hoÆc c¸i läc b»ng gèm. 

H×nh 1 - ThÝ dô vÒ c¸i läc bôi l¾p ngoµi èng dÉn khÝ th¶i 
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4.3  Thanh ®èt nãng, thÝ dô thanh ®èt nãng ®iÒu khiÓn b»ng thyristor (®Ó sÊy nãng thiÕt bÞ lÊy mÉu ë 

bªn ngoµi èng khãi). 

4.4  èng h×nh ch÷ T, thÝ dô b»ng bosilicat hoÆc thuû tinh th¹ch anh, sÊy nãng nÕu cÇn.   

4.5   B×nh lÊy mÉu khÝ, dïng b×nh dung tÝch 1000 ml, cã mét hoÆc hai vßi [xem h×nh 2a) vµ b)]. Dung 

tÝch b×nh ®−îc hiÖu chuÈn b»ng ph−¬ng ph¸p dïng n−íc ®Ó ®o thÓ tÝch. 

Chó thÝch - Ngoµi b×nh lÊy mÉu cã thÓ tÝch ®· biÕt chÝnh x¸c, cã thÓ dïng b¬m tiªm (thÓ tÝch 200 ml hoÆc 500 

ml, xem 4.13). Tr−êng hîp nµy, hiÖu qu¶ ®· ®Þnh cã thÓ kh«ng ®¹t ®−îc. 

 

 

H×nh 2 - ThÝ dô vÒ b×nh lÊy mÉu khÝ (dung tÝch kho¶ng 1000 ml) 

4.6    B×nh röa, ®Ó lo¹i h¬i axit (thÝ dô SO2, HCl) ®Ó b¶o vÖ b¬m hót. B×nh nµy chØ dïng khi cã nhiÒu h¬i 

axit trong mÉu khÝ vµ b¬m hót dÔ bÞ rØ. 

4.7  èng lµm kh«, ®Ó b¶o vÖ b¬m. Dïng h¹t silica gel hoÆc canxi clorua lµm chÊt hót Èm. 

4.8   B¬m ch©n kh«ng, ®Ó t¹o ¸p suÊt d−íi 20 hPa. 

4.9   ThiÕt bÞ ®o ¸p suÊt, ®Ó ®o ¸p suÊt tr−íc vµ sau khi lÊy mÉu khÝ; thiÕt bÞ ®o ¸p suÊt thuû ng©n hoÆc 

dông cô ®o ¸p suÊt t−¬ng ®−¬ng, thÝch hîp ®Ó ®o ¸p suÊt trong kho¶ng tõ 1 hPa ®Õn 1000 hPa. 

4.10  Vßi lÊy mÉu, lµ mét èng thuû tinh nhá, cã ®−êng kÝnh ngoµi 6 mm ®−êng kÝnh trong 1 mm, vµ 

chiÒu dµi kho¶ng 60 mm, mét ®Çu ®−îc vuèt nhän.  

a) KiÓu hai kho¸ b) KiÓu mét kho¸ 
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§Æc ®iÓm cña vßi lÊy mÉu lµ ph¶i ®¶m b¶o sao cho khi nèi víi b×nh lÊy mÉu dung tÝch 1 l, sù t¨ng ¸p 

suÊt ®Òu ®Æn tõ 10 hPa tíi kho¶ng 500 hPa - 600 hPa sÏ xÈy ra trong vßng tõ 5 phót ®Õn 12 phót. 

§Ó thö vßi lÊy mÉu, mét kho¸ cña b×nh lÊy mÉu nèi víi dông cô ®o ¸p suÊt, kho¸ kia nèi víi vßi lÊy mÉu. 

Khi më c¸c kho¸, ¸p suÊt sÏ t¨ng tõ tõ. 

4.11  NhiÖt kÕ, ®Ó ®o nhiÖt ®é xung quanh khi lÊy mÉu khÝ. 

4.12  M¸y tr¾c quang ®iÖn tö hoÆc m¸y tr¾c quang phæ ®iÖn tö, cã kh¶ n¨ng ®o ë b−íc sãng       

545 nm vµ cã chiÒu dµi cuvet tõ 1,0 cm ®Õn 5,0 cm. 

Chó thÝch - §Ó b¶o vÖ da ngãn tay khái bÞ t¸c ®éng cña dung dÞch kiÒm nªn dïng g¨ng cao su máng. G¨ng 

polyvinylclorua kh«ng nªn dïng v× chóng dÔ b¸m vµo bÒ mÆt thuû tinh. 

4.13   B¬m tiªm 100 ml (tuú chän)  nh− chØ ra trªn h×nh 3. B¬m tiªm th−êng dïng ®Ó ®−a dung dÞch 

hÊp thô vµo b×nh lÊy mÉu  

 

1  èng cao su silicon 

2 Dung dÞch hÊp thô 

H×nh 3 - B¬m tiªm ®Ó ®−a dung dÞch hÊp thô vµo b×nh lÊy mÉu 

5   Kü thuËt lÊy mÉu 

5.1  Kh¸i qu¸t 

Tuú thuéc vµo nhiÖm vô ®o vµ thiÕt bÞ cã s½n, mét hÖ thèng thiÕt bÞ lÊy mÉu phï hîp víi mét trong c¸c 

s¬ ®å tr×nh bÇy ë h×nh 4 sÏ ph¶i ®−îc l¾p ®Æt. 

HÖ thèng thiÕt bÞ lÊy mÉu ë h×nh 4b) chØ ®−îc dïng nÕu ®· biÕt l−îng NO2 lµ rÊt nhá. Nãi chung, khÝ tõ 

èng khãi cña lß thiªu cã l−îng NO2 nhá so víi l−îng nit¬ oxyt tæng (tæng NO + NO2 =NOx). NÕu l−îng 

NO2 thÊp h¬n 10 % NOx sù mÊt NO2 do ng−ng tô lµ kh«ng ®¸ng kÓ. 

Ph¶i ®¶m b¶o kh«ng cã rß rØ trong hÖ thèng thiÕt bÞ lÊy mÉu. 

5.2    LÊy mÉu khÝ b»ng b×nh hai kho¸ 

5.2.1  LÊy mÉu khÝ b»ng b×nh ®· ®uæi khÝ 
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5.2.1.1  Nèi b×nh vµ ®o ¸p suÊt, nhiÖt ®é tr−íc khi lÊy mÉu khÝ 

Nèi b×nh lÊy mÉu kh« vµ ®· ®uæi khÝ (6) víi thiÕt bÞ lÊy mÉu nªu ë h×nh 4a). Khëi ®éng b¬m hót (10) vµ 

thæi ®−êng lÊy mÉu trong vµi phót (tèi thiÓu 3 phót) b»ng khÝ èng khãi. Sau ®ã më kho¸ cña b×nh lÊy 

mÉu (b) ®· ®−îc nèi víi dông cô ®o ¸p suÊt, ®o vµ ghi ¸p suÊt trong b×nh (p0). §ång thêi ®o vµ ghi nhiÖt 

®é (t0) ë c¹nh b×nh. NhiÖt ®é nµy ph¶i b»ng nhiÖt ®é ë trong b×nh. 

5.2.1.2  DÉn mÉu khÝ vµo vµ ®o nhiÖt ®é, ¸p suÊt sau khi lÊy mÉu khÝ 

Më kho¸ cña b×nh lÊy mÉu (a) ®· ®−îc g¾n víi vßi lÊy mÉu. B×nh lÊy mÉu ph¶i ®−îc n¹p b»ng khÝ chØ tíi 

¸p suÊt tõ 100 hPa ®Õn 600 hPa (phô thuéc nång ®é NOx). 

Sau khi ®ãng kho¸ (a), ®Ó mÉu nguéi ®Õn nhiÖt ®é xung quanh, th−êng trong vßng 3 phót vµ kh«ng qu¸ 

5 phót. Sau thêi gian ®ã, ¸p suÊt chØ thÞ trªn dông cô ®o ph¶i æn ®Þnh. §o vµ ghi ¸p suÊt trong b×nh (p1). 

KiÓm tra vµ x¸c ®Þnh l¹i nhiÖt ®é ë gÇn b×nh (t1); th«ng th−êng t1= t0. 

Chó thÝch - Chän ¸p suÊt lÊy mÉu lµ mét hµm cña nång ®é NO2 vµ cña chiÒu dµi cuvet cho trong b¶ng 1. 

 

Chó thÝch 

1  §Çu dß, lµm nãng nÕu cÇn 

2  C¸i läc bôi, lµm nãng nÕu cÇn 

3  §−êng lÊy mÉu (cµng ng¾n cµng tèt), lµm nãng nÕu cÇn 

4  èng h×nh ch÷ T 

5  Vßi lÊy mÉu 

6  B×nh lÊy mÉu khÝ [theo h×nh 2a)] 

7  B×nh trèng (®Ó tr¸nh dßng ng−îc) nÕu cÇn  

8  B×nh röa, chøa dung dÞch NaOH, nÕu cÇn. 

9  èng lµm kh« 

10  B¬m hót  

11  ThiÕt bÞ ®o ¸p suÊt 

12  NhiÖt kÕ  

13  B¬m hót ch©n kh«ng 

a) HÖ thèng lÊy mÉu ®−îc lµm nãng, b×nh lÊy mÉu hai kho¸ 
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1  §Çu dß, lµm nãng nÕu cÇn 

2  C¸i läc bôi, lµm nãng nÕu cÇn 

3  §−êng lÊy mÉu (cµng ng¾n cµng tèt), lµm nãng nÕu cÇn 

4  Bé phËn ng−ng tô 

5  B¬m hót 

6  B×nh lÊy mÉu khÝ  

7  ThiÕt bÞ ®o l−u l−îng khÝ  

8  NhiÖt kÕ 

9  ¸p kÕ 

 

b) HÖ thèng lÊy mÉu ng−ng tô, b×nh lÊy mÉu hai kho¸ 
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1  §Çu dß, lµm nãng nÕu cÇn 

2  C¸i läc bôi, lµm nãng nÕu cÇn 

3  §−êng lÊy mÉu (cµng ng¾n cµng tèt), lµm nãng nÕu cÇn 

4 Van ba chiÒu  

5 B×nh lÊy mÉu khÝ [theo h×nh 2b)] 

6  ThiÕt bÞ ®o ¸p suÊt 

7  èng lµm kh« 

8  B¬m hót 

9  NhiÖt kÕ  

10  B¬m hót ch©n kh«ng 

 

c) HÖ thèng lÊy mÉu ®−îc lµm nãng, b×nh lÊy mÉu mét kho¸ 

H×nh 4 - VÝ dô s¬ ®å lÊy mÉu 

4a            VÞ trÝ I lµm s¹ch b»ng khÝ èng khãi    

4a 

4b 

4b            VÞ trÝ III: ®o ¸p suÊt tr−íc vµ sau lÊy mÉu 

VÞ trÝ II: n¹p mÉu khÝ 
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B¶ng 1 

Nång ®é NOx mg/m3 

(tÝnh theo NO2) 

ChiÒu dµi cuvet 

cm 

¸p suÊt sau khi lÊy mÉu 

kPa 

100 5 40-60 

200 5 20-40 

500 1 40-60 

500 5 10-20 

1000 1 20-40 

2000 1 10-20 

 

5.2.1.3   Th¸o b×nh 

§ãng kho¸ (b) cña b×nh lÊy mÉu khÝ. Th¸o b×nh (6) khái thiÕt bÞ lÊy mÉu. 

Chó thÝch - Dung dÞch hÊp thô cÇn ®−a vµo b×nh sau khi lÊy mÉu v× khi ®ã ¸p suÊt cña khÝ sÏ gi¶m do cacbon 

dioxyt ë trong b×nh mÉu bÞ hÊp thô. 

5.2.2  LÊy mÉu b»ng b×nh tr¸ng khÝ 

Nèi b×nh lÊy mÉu kh« (6) víi thiÕt bÞ lÊy mÉu nh− ë h×nh 4b). Khëi ®éng b¬m hót (5), thæi s¹ch ®−êng lÊy 

mÉu vµ b×nh ®Õn khi thÓ tÝch khÝ ®i qua b»ng 10 lÇn thÓ tÝch b×nh lÊy mÉu. Sau ®ã ®ãng hai kho¸ cña 

b×nh lÊy mÉu sao cho t¹o ra sù qu¸ ¸p nhÑ trong b×nh. Khi nhiÖt ®é ®· c©n b»ng (th−êng trong 3 phót) 

b×nh ®−îc déi n−íc, ®o nhiÖt ®é vµ ¸p suÊt kh«ng khÝ bªn ngoµi vµ ®−a dung dÞch hÊp thô vµo b»ng 

b¬m tiªm (xem 4.13). 

5.3  LÊy mÉu khÝ b»ng b×nh 1 kho¸ 

5.3.1  Nèi b×nh vµ ®o ¸p suÊt, nhiÖt ®é tr−íc khi lÊy mÉu khÝ 

Nèi b×nh lÊy mÉu kh« vµ ®· ®uæi khÝ (5) víi thiÕt bÞ lÊy mÉu nh− ë h×nh (4c). Khëi ®éng b¬m hót (8) vµ 

thæi s¹ch ®−êng lÊy mÉu trong vµi phót (tèi thiÓu 3 phót) b»ng khÝ èng khãi [van ba chiÒu (4a) ë vÝ trÝ I]. 

§Ó van ba chiÒu (4b) ë vÞ trÝ ®o III vµ më kho¸ cña b×nh lÊy mÉu. Ghi ¸p suÊt trong b×nh (p0). §ång thêi 

®o vµ ghi nhiÖt ®é (t0) bªn c¹nh b×nh, nhiÖt ®é nµy ph¶i b»ng nhiÖt ®é bªn trong b×nh. 

5.3.2  DÉn mÉu khÝ vµo vµ ®o ¸p suÊt, nhiÖt ®é sau khi lÊy mÉu khÝ 

§Ó van ba chiÒu (4a) vµo vÞ trÝ II vµ n¹p ®Çy b×nh b»ng mÉu khÝ. B×nh lÊy mÉu khÝ chØ ®−îc n¹p ®Çy mÉu 

khÝ khi ¸p suÊt tõ 100 hPa ®Õn 600 hPa (phô thuéc nång ®é NOx). 

§Ó van ba chiÒu (4a) trë l¹i vÝ trÝ I. §îi ®Õn khi ¸p suÊt chØ thÞ trªn thiÕt bÞ ®o ¸p suÊt æn ®Þnh (th−êng 

trong vßng 3 phót) råi ®o vµ ghi ¸p suÊt trong b×nh (p1). §o nhiÖt ®é bªn c¹nh b×nh (t1) mét lÇn n÷a, 

th«ng th−êng t1 = t0. 
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5.3.3   Th¸o b×nh 

§ãng kho¸ cña b×nh lÊy mÉu. Th¸o b×nh (5) ra khái thiÕt bÞ lÊy mÉu. 

5.4   §−a dung dÞch hÊp thô vµo b×nh 

5.4.1  Ph−¬ng ph¸p a 

Dïng èng cao su silicon ®Ó nèi ®Çu kho¸ cña b×nh lÊy mÉu víi b¬m tiªm (4.13 xem h×nh 3) chøa s½n   

50 ml dung dÞch hÊp thô (3.1) vµ 5 ml dung dÞch ®ång sunfat (3.2) ®· ®−îc l¾c trén kü tr−íc. Sau ®ã më 

kho¸ vµ ®−a dung dÞch hçn hîp vµo b×nh. §ãng kho¸ b×nh vµ th¸o b¬m tiªm khái b×nh. 

5.4.2  Ph−¬ng ph¸p b 

Nèi èng cao su silicon (dµi kho¶ng 5 cm) víi ®Çu kho¸ cña b×nh lÊy mÉu. §Æt ®Çu kia cña èng cao su 

silicon vµo ®¸y cèc thuû tinh hoÆc b×nh Erlenmeyer (theo h×nh 5) cã chøa 50 ml dung dÞch hÊp thô (3.1) 

vµ 5 ml dung dÞch ®ång sunfat (3.2) ®· ®−îc l¾c trén tr−íc. Më kho¸ vµ ®−a dung dÞch hçn hîp vµo b×nh 

b»ng b¬m ch©n kh«ng. §ãng ngay kho¸ b×nh vµ th¸o èng cao su silicon ra. 

Dung dÞch ®ång sunfat ®−îc trén víi dung dÞch hÊp thô ngay tr−íc khi dïng ®Ó gi¶m thiÓu ph¶n øng ë 

pha khÝ gi÷a SO2 víi NO, NO2 trong b×nh lÊy mÉu. Kho¶ng thêi gian tõ khi lÊy mÉu khÝ ®Õn khi l¾c víi 

dung dÞch hÊp thô ph¶i Ýt h¬n 5 phót. 

 
1  Cèc thuû tinh hay b×nh Erlenmeyer (chøa dung dÞch hÊp thô) 
2  B×nh lÊy mÉu khÝ 

H×nh 5 - Qui tr×nh ®−a dung dÞch hÊp thô vµo b×nh chøa mÉu 
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5.5  L¾c b×nh 

L¾c m¹nh b×nh, thØnh tho¶ng ngõng trong vßng 3 phót hoÆc sau khi l¾c m¹nh b×nh 1 phót råi ®Æt b×nh 

vµo m¸y l¾c vµ l¾c thªm 2 phót. 

5.6  ChuyÓn dung dÞch sang b×nh ®Þnh møc 

ChuyÓn dung dÞch mÉu tõ b×nh lÊy mÉu sang b×nh ®Þnh møc cã dung tÝch 100 ml (thÓ tÝch V1). Tr¸ng 

b×nh lÊy mÉu hai lÇn b»ng 15 ml n−íc vµ nhËp n−íc röa nµy vµo dung dÞch mÉu trong b×nh ®Þnh møc. 

Chó thÝch - NÕu b×nh ®Þnh møc ®−îc ®Ëy kÝn khÝ th× dung dÞch cã thÓ b¶o qu¶n ®−îc tíi 36 giê tr−íc khi tiÕn 

hµnh b−íc tiÕp theo cña qui tr×nh nµy (5.7). 

5.7  Ph©n huû hydro peroxyt 

§Æt b×nh ®Þnh møc vµo nåi c¸ch thuû ë 80 oC trong 30 phót. LÊy ra vµ l¾c. Lµm nguéi b×nh ®Õn nhiÖt ®é 

phßng b»ng dßng n−íc ch¶y. 

5.8  ChuÈn bÞ dung dÞch mÉu ®Ó ph©n tÝch 

Thªm n−íc vµo b×nh ®Þng møc 100 ml ®Õn v¹ch vµ l¾c. Dïng dung dÞch nµy lµm dung dÞch mÉu ®Ó 

ph©n tÝch. 

Chó thÝch - NÕu b×nh ®Þnh møc ®−îc ®Ëy kÝn khÝ th× dung dÞch cã thÓ b¶o qu¶n ®−îc tíi 48 giê tr−íc khi tiÕn 

hµnh b−íc tiÕp theo cña qui tr×nh nµy (6.4). 

6   X¸c ®Þnh  

6.1  ChuÈn bÞ dÉy dung dÞch hiÖu chuÈn 

ChuÈn bÞ mét dÉy dung dÞch hiÖu chuÈn cã nång ®é khèi l−îng cña ion nitrit lµ 0 mg/l (dung dÞch tr¾ng); 

0,2 mg/l; 0,4 mg/l; 0,6 mg/l; 0,8 mg/l vµ 1,0 mg/l ®−îc chuÈn bÞ riªng b»ng pipet, 0 ml (dung dÞch tr¾ng); 

1 ml; 2 ml; 3 ml; 4 ml; 5 ml dung dÞch NaNO2 lo·ng (3.6) cho vµo mét dÉy b×nh ®Þnh møc 100 ml. Theo 

qui tr×nh tõ 5.4 ®Õn 5.8 [thªm 50 ml dung dÞch hÊp thô (3.1) vµ 5 ml dung dÞch ®ång sunfat (3.2) vµo 

b×nh lÊy mÉu (5.4), l¾c trong 2 phót (5.5), chuyÓn dung dÞch vµo b×nh ®Þnh møc (5.6), ph¸ huû H2O2 (5.7) 

vµ chuÈn bÞ dung dÞch hiÖu chuÈn ®Ó ph©n tÝch (5.8)]. 

6.2  ChuÈn bÞ dung dÞch tr¾ng 

ChuÈn bÞ dung dÞch tr¾ng nh− sau: 

a) LÊy 50 ml dung dÞch hÊp thô (3.1) vµ 5 ml dung dÞch ®ång sunfat (3.2) vµo b×nh ®Þnh møc 100 ml. 

b) Ph©n huû hydro peroxyt nh− m« t¶ ë 5.7 råi thªm n−íc ®Õn v¹ch vµ l¾c ®Òu.  
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c) Theo qui tr×nh tõ 6.3 a) ®Õn 6.3 c); sau ®ã ®Ó yªn dung dÞch nµy ë 15 oC ®Õn 30 oC trong 15 phót. 

Dïng dung dÞch nµy lµm dung dÞch tr¾ng. 

6.3  C¸ch tiÕn hµnh 

a) Hót b»ng pipet 20,0 ml (V) dung dÞch mÉu vµo b×nh ®Þnh møc 100 ml; 

b) Thªm 10 ml dung dÞch axit sufanyamit/axit clohydric (3.3); 

c) Thªm 5 ml dung dÞch NEDA (3.4), thªm n−íc ®Õn v¹ch vµ l¾c ®Òu; 

d) §Ó yªn dung dÞch trong 15 phót ë 15 oC ®Õn 30 oC vµ ®o ®é hÊp thô b»ng m¸y tr¾c quang ®iÖn tö 

(4.12) ë b−íc sãng 545 nm, so s¸nh víi dung dÞch tr¾ng. Ph©n tÝch tr¾c quang cÇn ®−îc tiÕn hµnh 

trong 2 giê kÓ tõ khi chuÈn bÞ dung dÞch. 

Chó thÝch - NÕu nång ®é khèi l−îng NO trong dung dÞch mÉu lín h¬n 1,2 mg/l th× ®−êng chuÈn sÏ kh«ng 

th¼ng. Tr−êng hîp nµy, dung dÞch mÉu ph¶i ®−îc pha lo·ng b»ng dung dÞch tr¾ng ®Õn nång ®é thÊp h¬n gi¸ trÞ 

giíi h¹n trªn (1,2 mg/l). 

6.4   ChuÈn bÞ dÉy ®−êng hiÖu chuÈn 

§Ó ph©n tÝch c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn, tiÕn hµnh theo qui tr×nh 6.3.  

VÏ ®−êng chuÈn theo ®é hÊp thô cña c¸c dung dÞch chuÈn víi nång ®é khèi l−îng cña nit¬ dioxyt (xem 

h×nh 6). 

§é dèc cña ®−êng chuÈn ®−îc tÝnh theo c«ng thøc: 

 
fc

A 1
=

∆
∆

 (1) 

trong ®ã  

A lµ ®é hÊp thô; 

c lµ nång ®é khèi l−îng cña ion nitrit, tÝnh b»ng miligam trªn lÝt; 

f  lµ hÖ sè hiÖu chuÈn (t−¬ng øng víi chiÒu dµi cuvet 1 cm), tÝnh b»ng miligam trªn lÝt; 

Gi¸ trÞ ®iÓn h×nh cña f lµ 0,9 mg/l (víi chiÒu dµi cuvet 1 cm). 
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H×nh 6 - §−êng chuÈn cho nit¬ oxyt (thÝ dô) 

7  TÝnh to¸n 

7.1   TÝnh l−îng mÉu khÝ ®· lÊy 

TÝnh l−îng mÉu khÝ ®· lÊy, qui chiÕu theo ®iÒu kiÖn khÝ quyÓn tiªu chuÈn (0 oC vµ 101,3 kPa) b»ng c«ng 

thøc (2): 
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 Vs lµ l−îng mÉu khÝ ®· lÊy, tÝnh b»ng lit; 

 Va lµ dung tÝch b×nh lÊy mÉu (4.6), tÝnh b»ng lit; 

 p0 lµ ¸p suÊt trong b×nh tr−íc khi lÊy mÉu, tÝnh b»ng kilopascan; 

 p1 lµ ¸p suÊt trong b×nh sau khi lÊy mÉu, tÝnh b»ng kilopascan; 

 t0 nhiÖt ®é trong b×nh tr−íc khi lÊy mÉu, tÝnh b»ng ®é Celsius; 

 t1 nhiÖt ®é trong b×nh sau khi lÊy mÉu, tÝnh b»ng ®é Celsius; 

 pw1 lµ ¸p suÊt h¬i n−íc ë t1 (b»ng 0 nÕu khÝ kh«), tÝnh b»ng kilopascan. 

Nãi chung t1 = t0 vµ  c«ng thøc (2) ®−îc gi¶n l−îc thµnh c«ng thøc (3) 

Nång ®é nitrit tÝnh b»ng mg/l

§
é

 h
Ê

p
 t

h
ô

 

ChiÒu dµi 
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C¸c ký hiÖu nh− ë c«ng thøc (2). 

7.2   TÝnh nång ®é khèi l−îng nit¬ oxyt 

TÝnh nång ®é khèi l−îng nit¬ oxyt trong mÉu khÝ theo nit¬ dioxyt b»ng c«ng thøc (4): 

310×××=
s

t

V
nVAfc  

trong ®ã  

 c lµ nång ®é khèi l−îng nit¬ oxyt (tÝnh theo NO2) trong mÉu khÝ, tÝnh b»ng miligam trªn mÐt khèi; 

 f lµ hÖ sè hiÖu chuÈn, tÝnh b»ng miligam trªn lÝt dung dÞch (6.4); 

 Chó thÝch - Gi¸ trÞ cña f ph¶i phï hîp víi chiÒu dµi cuvet, nÕu thay cuvet ph¶i dùng l¹i ®−êng chuÈn. 

 A lµ ®é hÊp thô; 

 n lµ tû sè pha lo·ng cña dung dÞch mÉu: (0,1/0,02 = 5); 

 Vt lµ thÓ tÝch cña dung dÞch mÉu tæng (0,1l); tÝnh b»ng lit; 

 Vs lµ thÓ tÝch cña mÉu khÝ ë ®iÒu kiÖn tiªu chuÈn nh− tÝnh ë 7.1, tÝnh b»ng lit. 

8   C¶n trë  

8.1  Ph¶n øng gi÷a SO2 víi NO vµ NO2 trong pha khÝ tr−íc khi thªm dung dÞch hÊp thô lµ ®o ®−îc. 

Nh−ng dung dÞch hÊp thô cã chøa H2O2 sÏ oxy ho¸ nhanh SO2 thµnh −2
4SO , kh«ng ph¶n øng víi NO vµ 

NO2. 

8.2   Hydro clorua kh«ng g©y ¶nh h−ëng ®Õn ph©n tÝch nÕu l−îng HCl trong khÝ èng khãi Ýt h¬n          

365 mg/m3 (nång ®é cao h¬n ch−a ®−îc nghiªn cøu nh−ng hy väng r»ng nã kh«ng g©y c¶n trë). HCl 

kh«ng g©y c¶n trë trõ khi l−îng HCl trong mÉu khÝ lµm gi¶m pH cña dung dÞch hÊp thô (pH 13) xuèng 

thÊp h¬n 12. NÕu pH cña dung dÞch hÊp thô gi¶m xuèng thÊp h¬n 12 do bæ sung axit th× NO3
- sÏ ®−îc 

sinh ra. 

8.3   Ion ®ång (Cu2+) lµm gi¶m sù t¹o thµnh phÈm mÇu azo khi nång ®é cao. L−îng Cu2+ ®−îc dïng 

ph¶i lu«n kh«ng ®æi kÓ c¶ trong dung dÞch mÉu tr¾ng. 

8.4   CO vµ CO2 trong khÝ th¶i kh«ng g©y c¶n trë. 

8.5   N2O (®Õn 100 mg/m3) lµ bÒn vµ kh«ng c¶n trë, (nång ®é cao h¬n ch−a ®−îc nghiªn cøu) 

8.6   NH3 (®Õn 20 mg/m3) kh«ng c¶n trë, (nång ®é cao h¬n ch−a ®−îc nghiªn cøu). 
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8.7   SO3 (®Õn 100 mg/m3) vµ HF (®Õn 10 mg/m3) kh«ng c¶n trë, (nång ®é cao h¬n ch−a ®−îc nghiªn cøu). 

9   §Æc ®iÓm cña ph−¬ng ph¸p 

9.1  Giíi h¹n ph¸t hiÖn d−íi 

Giíi h¹n ph¸t hiÖn d−íi cña ph−¬ng ph¸p cã thÓ ®¹t lµ 2 mg/m3 (NO2 ) khi dïng cuvet dµi 5 cm. 

9.2  §é chÝnh x¸c 

§é lÆp l¹i cña ph−¬ng ph¸p lµ trong kho¶ng 3 % t¹i møc nång ®é khèi l−îng cña nit¬ oxyt trong kho¶ng 

tõ 50 mg/m3 ®Õn 1000 mg/m3. 

10   B¸o c¸o kÕt qu¶ 

B¸o c¸o kÕt qu¶ gåm nh÷ng néi dung sau: 

a) nhËn biÕt ®Çy ®ñ mÉu khÝ; 

b) kÕt qu¶ thö ; 

c) nh÷ng bÊt th−êng trong khi x¸c ®Þnh; 

d) tÊt c¶ sè liÖu cÇn thiÕt cña nhµ m¸y trong thêi gian tiÕn hµnh ®o; 

e) mäi thao t¸c ngoµi c¸c thao t¸c qui ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy hoÆc tiªu chuÈn kh¸c ®−îc viÖn 

dÉn. 
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Phô lôc A 

(tham kh¶o) 

KÕt qu¶ thö nghiÖm 

 

A.1  Kh¸i qu¸t 

Ph−¬ng ph¸p tr¾c quang m« t¶ trong tiªu chuÈn nµy cã thÓ dïng lµm ph−¬ng ph¸p so s¸nh ®Ó hiÖu 

chuÈn c¸c hÖ ®o tù ®éng (AMS) dïng ®Ó x¸c ®Þnh nit¬ oxyt nh− m« t¶ trong ISO 10849. §Ó dïng 

ph−¬ng ph¸p nµy, ®iÒu quan träng lµ cÇn biÕt ®é lÖch chuÈn cña ph−¬ng ph¸p tr¾c quang. 

§é lÖch chuÈn ®−îc x¸c ®Þnh b»ng phÐp ®o so s¸nh hai ®−êng lÊy mÉu gièng nhau ®−îc bè trÝ trªn 

cïng èng dÉn vµ ®−îc cÊp mÉu khÝ nh− nhau. §é lÖch chuÈn sc ®−îc tÝnh tõ kÕt qu¶ cña phÐp ®o so 

s¸nh (víi hai hÖ thèng gièng hÖt nhau) theo c«ng thøc sau: 

( )
n

cc
s

ii

c 2

2
21∑ −

±=  

trong ®ã 

sc lµ ®é lÖch chuÈn cña ph−¬ng ph¸p; 

c1i, c2i lµ nång ®é khèi l−îng nit¬ oxyt ®−îc x¸c ®Þnh b»ng hai hÖ thèng gièng hÖt nhau vµ dïng cïng 

mét ph−¬ng ph¸p, tÝnh b»ng miligam trªn mÐt khèi. 

n lµ sè phÐp ®o so s¸nh. 

§é lÖch chuÈn sc cña ph−¬ng ph¸p thñ c«ng (tr−êng hîp kiÓm ®Þnh mét AMS ®−îc dïng nh− ph−¬ng 

ph¸p so s¸nh) ®−îc biÓu diÔn b»ng mg/m3. 

KÕt qu¶ thÝ nghiÖm cña ph−¬ng ph¸p thñ c«ng ®· nhËn ®−îc ë NhËt, §øc, vµ Hµ Lan. Trªn tÊt c¶ thÝ 

nghiÖm, mét vµi c¶i tiÕn nhá trªn ph−¬ng ph¸p NEDA nguyªn thuû ®· ®−îc lµm. Ph−¬ng ph¸p NEDA 

còng ®· ®−îc so s¸nh víi c¸c hÖ thèng kh¸c ®Ó x¸c ®Þnh nit¬ oxyt, nh− ph−¬ng ph¸p ph¸t quang ho¸ 

häc, ph−¬ng ph¸p thö b»ng s¾c ký ion. 

A.2    KÕt qu¶ ë NhËt 

A.2.1   C¶i tiÕn 

- Dung dÞch hÊp thô chøa NaOH 1,5 mol/l, H2O2 0,6 %,Na2CO3 4 %, HCOONa 0,0002 %, (®èi víi lß 

nung quÆng). 

- NaOH 2 mol/l, H2O2 0,6 %, Na2CO3 8 %, HCOONa 0,0002 %, (cho nåi h¬i). 

- Mét vµi thÝ nghiÖm dïng b¬m tiªm lÊy mÉu thay cho b×nh lÊy mÉu. 
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A.2.2  ThÝ nghiÖm  

Ph−¬ng ph¸p ®−îc thö víi khÝ th¶i tõ lß h¬i vµ lß nung quÆng. Ph−¬ng ph¸p còng ®−îc so s¸nh víi 

ph−¬ng ph¸p huúnh quang. 

§é lÖch chuÈn cña ph−¬ng ph¸p (nåi h¬i); 

sc= ± 1,5 mg/m3; sthùc(sreal)= ± 2,8 % (trung b×nh 54 mg/m3); 

§é lÖch chuÈn cña ph−¬ng ph¸p (lß nung quÆng); 

sc= ± 6,1 mg/m3; sthùc= ± 1,4 % (trong kho¶ng 390 mg/m3 ®Õn 420 mg/m3); 

So s¸nh víi ph−¬ng ph¸p ph¸t quang ho¸ häc (lß nung quÆng); 

shuúnh quang =  8,6 mg/m3; sthùc=  2,2 % (trong kho¶ng 390 mg/m3 ®Õn 420 mg/m3) 

A.3  KÕt qu¶ ë §øc 

Ph−¬ng ph¸p NEDA ®· ®−îc thö víi khãi th¶i cã nång ®é NOx ®· biÕt. Ph−¬ng ph¸p còng ®−îc thö víi 

khÝ th¶i nhµ m¸y chÊt th¶i ®èt (víi DeNox). Ph−¬ng ph¸p còng ®−îc so s¸nh víi mét AMS dïng m¸y 

ph©n tÝch NDIR vµ ph−¬ng ph¸p s¾c ký ion. 

§é lÖch chuÈn ®−îc tÝnh nh− tr×nh bµy ë A.1. 

§é lÖch chuÈn cña ph−¬ng ph¸p 

sc= ± 2,2 mg/m3; sthùc= ± 3,5 % (trong kho¶ng 40 mg/m3 ®Õn 140 mg/m3) 

So s¸nh víi ph©n tÝch NDIR: 

sNDIR=  2,0 mg/m3; sthùc= ± 3,1 % (trong kho¶ng 40 mg/m3 ®Õn 140 mg/m3) 

So s¸nh víi ph−¬ng ph¸p s¾c ký ion: 

ss¾c ký = ± 2,4 mg/m3; sthùc=  5,6  % (trong kho¶ng 40 mg/m3 ®Õn 140 mg/m3) 

A.4   KÕt qu¶ ë Hµ Lan 

Ph−¬ng ph¸p tr¾c quang NEDA ®· ®−îc nghiªn cøu trong phßng thÝ nghiÖm (dïng thµnh phÇn khÝ èng 

khãi tæng hîp cã nång ®é ®· biÕt) vµ thö nghiÖm ë hiÖn tr−êng (hai nhµ m¸y ®iÖn kh¸c nhau). Ph−¬ng 

ph¸p ®· ®−îc so s¸nh víi tiªu chuÈn Hµ Lan NEN 2044 (ph−¬ng ph¸p natri salicylat) dïng cïng 

ph−¬ng ph¸p s¾c ký ion vµ ph−¬ng ph¸p ph¸t quang ho¸ häc. 

§é lÖch chuÈn cña ph−¬ng ph¸p: 

sc = ± 2,7 % víi thö trong phßng thÝ nghiÖm vµ ± 3,2% víi thö nghiÖm ngoµi hiÖn tr−êng. 

So s¸nh víi NEN 2044: 
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sNaSal = 6,2 % ; phï hîp víi 3,5 % theo ph−¬ng ph¸p NEDA (giíi h¹n tin cËy 95 %). 

So s¸nh víi ph−¬ng ph¸p ph¸t quang ho¸ häc. 

Phï hîp víi 3,8 % theo ph−¬ng ph¸p NEDA (giíi h¹n tin cËy 95 %). 
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