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ISO 6767 : 1990 

 

Kh«ng khÝ xung quanh - X¸c ®Þnh nång ®é khèi l|îng  cña 
l|u huúnh Dioxit- Ph|¬ng ph¸p Tetracloromercurat 
(TCM)/pararo sanilin  
Ambient air - Determination of the mass concentration of sulfur diexide 

Tetrachloromercurate (TCM) pararosaniline method. 

 

1. Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph|¬ng ph¸p ®o phæ quang kÕ, th|êng ®|îc biÕt nh| lµ 
ph|¬ng ph¸p tetraclorua thñy ng©n (TCM)/pararosanilin, ®Ó x¸c ®Þnh nång ®é khèi 
l|îng cña l|u huúnh dioxit trong kh«ng khÝ xung quanh tõ 20Pg/m3 ®Õn kho¶ng 
500Pg/m3.  

Thêi gian lÊy mÉu thö lµ 30 phót ®Õn 60 phót.  

NÕu ®· dïng thêi gian lÊy mÉu thö d¶i h¬n 60 phót, hoÆc nång ®é l|u huúnh dioxit dù 
®o¸n cao h¬n (®Õn kho¶ng 2000Pg/m3) th× cÇn thËn träng ®Ó ®¶m b¶o c¸c nång ®é cña 
l|u huúnh dioxit trong dung dÞch hÊp thô nãi ë ®iÒu 6 lµ kh«ng bÞ v|ît qu¸. §iÒu ®ã 
cã thÓ lµm ®|îc b»ng c¸ch gi¶m l|u l|îng thÓ tÝch trong khi lÊy mÉu thö. C¸c dung 
dÞch mÉu thu ®|îc b»ng c¸ch nµy cã thÓ ®|îc gi÷ l¹i ®Õn 24h tr|íc khi tiÕn hµnh c¸c 
phÐp ®o, miÔn lµ chóng ®|îc gi÷ trong tñ l¹nh kho¶ng 50C.  

C¸c chÊt ®|îc biÕt lµ g©y c¶n trë vµ chóng cã thÓ cã mÆt trong kh«ng khÝ ®ang ®|îc 
lÊy mÉu, ®|îc liÖt kª ë 7.5. 

Nh÷ng chØ dÉn vÒ ®é tËp trung vµ ®é chÝnh x¸c cña ph|¬ng ph¸p vµ giíi h¹n ph¸t hiÖn 
thÊp h¬n ®|îc ghi trong 8.2.  

Giíi h¹n ph¸t hiÖn, ®é lÖch chuÈn vµ sù c¶n trë lµm cho ph|¬ng ph¸p TCM cã ®ñ tiªu 
chuÈn ®Ó ®Þnh h|íng c¸c phÐp ®o hiÖn tr|êng víi d·y nång ®é cao h¬n. Khi cÇn c¸c 
phÐp ®o chÝnh x¸c h¬n, th× cÇn sö dông c¸c dông cô ®· ®|îc kiÓm nghiÖm vµ hiÖu 
chuÈn ®Æc biÖt.  

2. Tiªu chuÈn trÝch dÉn  

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

TCVN 5968: 1995 (ISO 4219: 1979) ChÊt l|îng kh«ng khÝ - X¸c ®Þnh c¸c hîp khÝ cña 
l|u huúnh trong kh«ng khÝ xung quanh - ThiÕt bÞ lÊy mÉu.  

ISO 6349: 1979 Ph©n tÝch khÝ - ChuÈn bÞ hçn hîp khÝ chuÈn - Ph|¬ng ph¸p thÊm. 

3. Nguyªn lÝ  

HÊp thô l|u huúnh dioxit cã mÆt trong mÉu kh«ng khÝ b»ng c¸ch cho qua mét dung 
dÞch natri tetracloromercurat (TCM) trong thêi gian x¸c ®Þnh, kÕt qu¶ t¹o ra mét phøc 
chÊt diclorosunfitomercurat: 

Cho thªm dung dÞch axit sunfamic vµo ®Ó ph¸ hñy bÊt cø ion nitrit nµo ®|îc h×nh 
thµnh trong dung dÞch natri tetracloromercurat b»ng oxit nit¬ cã mÆt trong mÉu khÝ. 
Chuyªn phøc chÊt diclorosunfitomercurat thµnh axit pararosanilin methyl sunfonic cã 
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mµu tÝm thÉm b»ng c¸ch cho thªm dung dÞch formaldehyd vµ dung dÞch pararosanilin 
hydroclonrua ®· axit hãa.  

X¸c ®Þnh phæ hÊp thô cña dung dÞch mÉu ë bíc sãng kho¶ng 550nm b»ng c¸ch dïng 
phæ quang kÓ thÝch hîp (hoÆc m¸y so mµu) vµ tÝnh nång ®é khèi l|îng cña l|u huúnh 
dioxit b»ng ®å thÞ chuÈn ®|îc lËp ra b¶ng dïng hçn hîp khÝ chuÈn. 

Phô thuéc vµo thiÕt bÞ cã s½n trong phßng thÝ nghiÖm, cã thÓ lµ thÝch hîp khi dïng 
dung dÞch natri dissunflt cho c¸c kiÓm tra hµng ngµy. Tuy nhiªn c¸c dung dÞch chØ 
®|îc dïng sau khi hiÖu chuÈn hoµn h¶o b»ng c¸ch sö dông thiÕt bÞ thÊm. 

4. Thuèc thö 

Trong qu¸ tr×nh ph©n tÝch, chØ dïng c¸c thuèc thö lo¹i tinh khiÕt ph©n tÝch ®|îc c«ng 
nhËn ®Ó ph©n tÝch vµ chØ lµ n|íc cÊt, tèt h¬n lµ n|íc cÊt 2 lÇn, hoÆc n|íc tinh khiÕt 
t|¬ng ®|¬ng, kh«ng cã chÊt oxy hãa. 

C¶nh b¸o: Dïng c¸c thuèc thö ph¶i phï hîp víi c¸c quy t¾c y tÕ vµ an toµn thÝch hîp. 

4.1. Natri tetracloromercurat (TCM), dung dÞch hÊp thô C(Na2[HgCl3]) = 0,04mol/l. 

Hßa tan l0,9g thñy ng©n (II) clorua (HgCl), 4,7g natri clorua (NaCl) vµ 0,07g muèi 
dinatri dihydrat cña axit etylen dinitrotetra axetic, [(H0C0CH2)2 N(CH2)2 . N(CH2-

COONa)2. 2H2O EDTA vµo n|íc, trong b×nh ®Þnh møc dung tÝch l000ml. 

Thªm n|íc lªn tíi v¹ch vµ trén ®Òu. 

Gi÷ dung dÞch trong b×nh ®Ëy nót kÝn. 

Dung dÞch æn ®Þnh ®|îc trong vµi th¸ng, nh|ng nÕu thÊy cã kÕt tña th× ph¶i lo¹i bá. 

Chó thÝch 1: Ph|¬ng ph¸p thu håi thñy ng©n tõ c¸c dung dÞch míi vµ ®· dïng, ®|îc cho 
trong phô lôc C. 

4.2. Pararosanilin hydroclorua (PRA), dung dÞch 0,16g/l . 

4.2.1. ChuyÓn 86ml axit clohydric (HCI) (p = l,19g/ml) gÇn ®óng 38% (mm) vµo b×nh 
®Þnh møc dung tÝch l000ml. Thªm n|íc lªn tíi v¹ch vµ l¾c ®Òu. 

4.2.2. ChuyÓn 205ml axit phosphoric H3PO4 gÇn ®óng 85% (mm) (p = l,69g/l)l/) vµo 
b×nh dung tÝch l000ml. Thªm n|íc lªn tíi v¹ch vµ trén ®Òu. 

4.2.3. Hßa tan 0,2g pararosanilin hydroclorua (C19H17N3 . HCl) vµo l00ml dung dÞch axit 
clohydric ®|îc pha chÕ theo 4.2.l; ®é tinh khiÕt cña pararosanilin hydroclorua ®em 
dïng ®· ®|îc kiÓm nghiÖm cho nh÷ng l« PRA míi theo nh| phô lôc A. 

4.2.4. Dïng pipet lÊy 20ml dung dÞch ®· pha chÕ theo 4.2.3 cho vµo b×nh ®Þnh møc dung 
tÝch 250ml. Cho thªm 25ml dung dÞch axit phosphoric pha chÕ theo 4.2.2. Trén 
®Òu vµ thªm n|íc tíi v¹ch møc.  

Dung dÞch æn ®Þnh trong vµi th¸ng nÕu ®|îc b¶o qu¶n trong tèi.  

NÕu dung dÞch PRA ®|îc pha chÕ tõ dung dÞch gèc PRA thu ®|îc b»ng sù tinh 
chÕ PRA theo ®óng môc A.2; th× mçi 1% kh¸c biÖt gi÷a ®é tinh khiÕt l00% vµ ®é 
tinh khiÕt thu ®|îc cho thªm 0,2ml dung dÞch gèc PRA tr|íc khi thªm n|íc ®Õn 
v¹ch møc. 

4.3. Formaldehy®, dung dÞch gÇn ®óng 2g/l 

Dïng pipet lÊy 5ml dung dÞch formaldehy® (HCHO) tõ 36% (m/m) ®Õn 38% b¸n 
s½n ë thÞ tr|êng cho vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch l000ml. Cho n|íc tíi v¹ch vµ l¾c 
®Òu. 

Pha chÕ dung dÞch nµy trong ngµy sö dông. 
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4.4. Axit sunfamic - dung dÞch 6g/l 

Hßa tan 0,6g axit sunfamic (NH2SO3H) trong l00ml n|íc. Dung dÞch nµy æn ®Þnh 
®|îc vµi ngµy, nÕu tr¸nh ®|îc kh«ng khÝ. 

4.5. Natri disunfit, dung dÞch 0,012g/l 

4.5.1. Hßa tan 0,3g axit sunfamic (NH2SO3H) trong 500ml n|íc míi cÊt ®· ®|îc lo¹i khÝ 
thÝ dô b»ng ®un s«i vµ lµm nguéi tíi nhiÖt ®é phßng.  

Dung dÞch nµy kh«ng bÒn.  

Dung dÞch nµy chøa khèi l|îng t|¬ng ®îng víi 320Pg tíi 400Pg l|u huúnh trªn 
mililÝt. X¸c ®Þnh nång ®é khèi l|îng hiÖn t¹i cña l|u huúnh dioxit cã mÆt dung 
dÞch, nh| ®|îc chØ ra trong phô lôc B.  

4.5.2. Ngay sau khi x¸c ®Þnh nång ®é khèi l|îng hiÖn t¹i cña l|u huúnh dioxit cã mÆt 
trong dung dÞch nh| ®|îc chi ra trong 4.5.l, dïng pipet lÊy 2,0ml dung dÞch ®ã cho 
vµo b×nh.møc dung tÝch l00ml. Thªm dung dÞch hÊp thô (4.l) vµo b×nh cho tíi v¹ch 
vµ trén ®Òu.  

Dung dÞch nµy æn ®Þnh trong 30 ngµy nÕu gi÷ ë nhiÖt ®é 50C, hoÆc chØ l ngµy nÕu ë 
nhiÖt ®é trong phßng.  

4.6. Hçn hîp khÝ chuÈn 

Ngay tr|íc khi dïng, chuÈn bÞ khÝ "kh«ng" (zero gas) vµ hçn hîp l|u huúnh dioxit 
vµ kh«ng khÝ, b»ng c¸ch sö dông kÜ thuËt t¹o nång ®é ®|îc quy ®Þnh trong ISO 
6349. ChuÈn bÞ khÝ "kh«ng" theo tiªu chuÈn nµy sÏ cã ®|îc Ýt nhÊt lµ 4 møc nång ®é 
kh¸c nhau cña l|u huúnh dioxit, ®ñ cho c¶ dÉy møc nång ®é khèi l|îng lµm viÖc 
mong muèn. 

5. ThiÕt bÞ 

ThiÕt bÞ th«ng th|êng cña phßng thÝ nghiÖm vµ c¸c thiÕt bÞ sau: 

5.1. ThiÕt bÞ lÊy mÇu: nh| ®· nªu trong TCVN 5968: 1995 (ISO 4219) vµ trong 5.l.1 tíi 
5.l.5 cña tiªu chuÈn nµy.  

5.1.1. §Çu lÊy mÉu kh«ng khÝ (xem TCVN 5968: 1995) ®|îc lµm b»ng polytetra fluro 
etylen hoÆc thñy tinh bo silic¸t, ®|îc röa b»ng axit percloric råi röa b»ng n|íc cÊt 
vµ lµm kh«.  

5.1.2. C¸i läc bôi (xem TCVN 5968: 1995).  

Khi cã thÓ, tr¸nh dïng bé läc bôi. Tuy nhiªn, nÕu sö dông bé läc bôi, th× nã  cÇn 
®|îc lµm b»ng vËt liÖu tho¶ m·n nh÷ng yªu cÇu ®|îc nªu trong TCVN 5968 : 
1995 

5.1.3. B×nh hÊp thô (xem TCVN 5968 : 1995) 

HiÖu suÊt hÊp thô cña b×nh hÊp thô sunfat dioxit ph¶i ®|îc x¸c ®Þnh tr|íc khi dïng 
vµ ph¶i ®¹t Ýt nhÊt lµ 0,95. ThÝ dô c¸c b×nh hÊp thô thÝch hîp ®|îc ghi trong b×nh 1. 

HiÖu suÊt hÊp thô thay ®æi theo h×nh d¸ng cña b×nh, kÝch cì  cña c¸c bät khÝ vµ 
thêi gian tiÕp xóc cña chóng víi dung dÞch. HiÖu suÊt nµy cã thÓ ®|îc x¸c ®Þnh 
b»ng c¸ch l¾p ghÐo vµo bé lÊy mÉu mét b×nh hÊp thô nèi tiÕp víi b×nh thø nhÊt vµ 
so s¸nh gi÷a l|îng sunfua dioxit t×m ®|îc trong b×nh thø 1 víi tæng l|îng sunfua 
dioxit t×m ®|îc trong c¶ hai b×nh hÊp thô. Khi lµm viÖc víi c¸c b×nh hÊp thô nhá 
(midget impingers) d|íi nh÷ng ®iÒu kiÖn ®|îc m« t¶ trong môc 6, hiÖu suÊt hÊp 
thô t×m ®|îc lµ tèt h¬n 0,98. 
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Khi dïng hçn hîp sunfua dioxit vµ kh«ng khÝ ®Ó hiÖu chuÈn nh| ®|îc m« t¶ trong 
7.1, th× ph¶i tÝnh ®Õn hiÖu suÊt hÊp thô cña hÖ thèng. 

5.1.4. §ång hå ®o khÝ hoÆc bé ®iÒu chØnh dßng khÝ (xem TCVN 5968 : 1995) 

§Ó thay thÕ ®ång hå ®o khÝ, trong hép kiÓm tra nhiÖt ®é cã thÓ ®|îc sö dông lç tíi 
h¹n, trong tr|êng hîp ®ã, b¬m ph¶i cã kh¶ n¨ng ®¹t ®|îc ®Õn Pd/Pu d 5, ë ®©y P® 

vµ Pu lµ c¸c ¸p suÊt su«i dßng vµ ng|îc dßng t|¬ng øng cña kim (xem 5.1.5). 

5.1.5. Hai ¸p kÕ, chÝnh x¸c tíi 1kPa, dïng ®o ¸p suÊt khi sö dông lç tíi h¹n thay ®ång hå 
®o khÝ 

5.2. Phæ quang kÕ hay m¸y so mÇu thÝch hîp cho viÖc ®o ®é hÊp thô ë kho¶ng 550nm. 
NÕu phæ quang sÏ ®|îc sö dông, th× ph¶i thùc hiÖn phÐp ®o víi dông cô ë b|íc sãng 
gi÷a 548nm. NÕu sö dông m¸y ®o mÇu th× dïng mét bé läc s¸ng t|¬ng øng víi ®é 
dµi b|íc sãng gi÷a 540nm vµ 550nm. M¸y cã ®é réng cña khe ®o lín h¬n 20nm sÏ 
cã khã kh¨n trong viÖc ®o mÉu tr¾ng. 

 
5.3. Cuvet tõng cÆp cã ®é dµy tõ l,0cm tíi 5cm. 

5.4. B×nh polyethylen, dung tÝch l00ml ®Ó chuyÒn vËn c¸c dung dÞch hÊp thô tíi phßng 
thÝ nghiÖm. 

6. LÊy mÉu 

L¾p r¸p bé lÊy mÉu theo c¸c thÝ dô í h×nh 2 vµ phï hîp víi mäi yªu cÇu ®Æc biÖt ®èi 
víi khèi khÝ ®|îc ®iÒu tra ®¸nh gi¸. 

Cho l0ml dung dÞch hÊp thô (4.l) vµo mét b×nh hÊp thô (5.l.3) vµ l¾p vµo trong bé lÊy 
mÉu. Chän thêi gian lÊy mÉu 30 phót hoÆc 60 phót vµ l|u l|îng thÓ tÝch 0,5l/min vµ 
1l/min. 
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KÕt qña lµ tèt nhÊt nÕu thu ®|îc 0,25 Pg tíi 2,5Pg (0,l Pg ®Õn 0,95 Pg ë 250C vµ l01,3 
kPa) sunfua dioxit trong 1ml dung dÞch hÊp thô ®|îc bÉy. 

Sau khi lÊy mÉu, x¸c ®Ýnh thÓ tÝch khÝ ®|îc lÊy vµ ghi ¸p suÊt khÝ quyÓn (xem 8.l chó 
thÝch 3). MÉu lÊy xong ph¶i ph©n tÝch ngay, nÕu kh«ng th× mÉu cã thÓ ®uîc b¶o qu¶n ë 
50C kh«ng l©u h¬n 24 giê.  

NÕu mÉu cña phßng thÝ nghiÖm cho thÊy cã kÕt tña, ®iÒu ®ã cã thÓ lµ do ph¶n øng cña 
thñy ng©n (II) víi hîp chÊt sunfua cã tÝnh khö lo¹i bá kÕt tña b»ng läc hoÆc li t©m 
tr|íc khi ph©n tÝch. 

7. Quy tr×nh  

7.1. §Þnh chuÈn 

7.1.1. §iÒu chÕ d·y dung dÞch chuÈn 

Hçn hîp sunfua dioxit v© kh«ng khÝ ®|îc ®iÒu chÕ theo ISO 6349. §|êng chuÈn 
biÓu thÞ ®é hÊp thô phô thuéc vµo nång ®é sunfa dioxit. §Ó lËp ®|êng chuÈn nhÊt 
lµ cÇn 4 møc nång ®é kh¸c nhau cña sunfua dioxit trong d·y nh| chØ ra ë ®iÒu 2 
(ISO 6349).  

LÊy mÉu tõng hçn hîp khÝ trong cïng nh÷ng ®iÒu kiÖn nh| ®· ®|îc dïng ®Ó lÊy 
mÉu khÝ ch|a biÕt ngoµi hiÖn tr|êng, ®Æc biÖt lµ ph¶i cïng mét thêi gian lÊy mÉu 
vµ víi cïng mét l|u l|îng. Xö lÝ c¸c dung dÞch mÉu thu ®|îc theo nh| ®· m« t¶ 
trong 7.3 (xem 4.6).  

7.1.2. Dung dÞch tr¾ng: 

Pha chÕ dung dÞch tr¾ng tõ khi "kh«ng”(xem 4.6)  

Sù pha chÕ nµy ®|îc thùc hiÖn theo 7.l.l. 

7.1.3. LËp ®|êng chuÈn  

HiÖu chØnh c¸c gi¸ trÞ hÊp thô dùa vµo gi¸ trÞ hÊp thô cña dung dÞch tr¾ng (7.4). 
LËp ®å thÞ hÊp thô cña mçi dung dÞch theo khèi l|îng cöa sunfua dioxit, tÝnh b»ng 
microgam, trong mÉu khÝ mµ nã ®· ®|îc lÊy. TÝnh hÖ sè hiÖu chuÈn f (nghÞch ®¶o 
cña ®é dèc) ®Ó dïng trong khi tÝnh to¸n kÕt qu¶ (8.l). 

7.2. ChuÈn bÞ ®å thÞ kiÓm tra hµng ngµy  

Dïng pipet lÊy 0 ml; l,0ml; 2,0ml; 3,0ml vµ 4,0ml dung dÞch natridisunfit (4.5.2) 
vµo mét d·y b×nh ®Þnh møc dung tÝch 25ml.  

Thªm dung dÞch hÊp thô (4.l) vµo mçi b×nh ®Ó n©ng thÓ tÝch tíi gÇn 10ml. Sau ®ã 
thùc hiÖn ph©n tÝch nh| m« t¶ trong 7.3.2.  

LËp ®å thÞ cña c¸c dung dÞch, trôc tung thÓ hiÖn ®é hÊp thô, trôc hoµnh thÓ hiÖn khèi 
l|îng, tÝnh b»ng g, cña sunfua dioxit ®|îc tÝnh nh| phô lôc B vµ thu ®|îc mét mèi 
quan bÖ tuyÕn tÝnh. NÕu dïng cuvet xem khi ®o dung dÞch tr¾ng th× ®å thÞ c¾t trôc 
tung t¹i ®iÓm 0,02 ®¬n vÞ hÊp thô. TÝnh hÖ sè hiÖu chuÈn f’ (nghÞch ®¶o cña ®é dèc). 

HÖ sè hiÖu chuÈn nµy cã thÓ ®|îc dïng cho c¸c môc ®Ých hµng ngµy, gi¸ trÞ thu ®-
|îc khi chia f’ cho thÓ tÝch (tÝnh b»ng m3) cña kh«ng khÝ ®· ®|îc lÊy mÉu trong qu¸ 
tr×nh hiÖu chuÈn theo 7.l cÇn kh¸c biÖt d|íi l0% so víi hÖ chuÈn f thu ®|îc víi c¸c 
hçn hîp khÝ chuÈn. 

7.3. X¸c ®Þnh 

7.3.1. §Ó mÉu (®iÒu 6) Ýt nhÊt trong 20 phót sau khi lÊy mÉu ®Ó cho ozon ®· bÞ lät vµo sÏ 
®|îc ph©n hñy. Sau ®ã chuyÓn ®Þnh l|îng dung dÞch mÉu vµo b×nh ®inh møc dung 
tÝch 25 ml, dïng kho¶ng 5ml n|íc ®Ó sóc röa. 
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7.3.2. Thªm 1ml dung dÞch axit sunfamic (4.4) vµo mçi b×nh vµ gi÷ cho ph¶n øng trong 
10 phót ®Ó ph¸ hñy nitrit tõ nit¬ oxit. Sau ®ã dïng pipet lÊy 2,0 ml dung dÞch 
formaldehyt (4.3) vµ 5ml thuèc thö pararosanilØn (4.2.4) cho vµo trong b×nh. Thªm 
n|íc cÊt võa ®äc ®un s«i vµ ®Ó nguéi tíi v¹ch vµ gi÷ ë nhiÖt ®é 200C r l0C. Dïng 
phæ quang kÕ hoÆc m¸y so mÇu (5.2) ®o ®é hÊp thô cña dung dÞch mÉu vµ dung 
dÞch "kh«ng" so víi n|íc cÊt trong cuvÐt. Sau khi thªm c¸c thuèc thö tõ 30 ®Õn 60 
phót th× tiÕn bµnh ®o ngay. 

Kh«ng ®|îc ®Ó dung dÞch cã mÇu ®äng l¹i trong cuvÐt v× mét líp mµng mÇu sÏ 
l¾ng ë mÆt trong thµnh cuvÐt. Sau mçi lÇn ®o ph¶i röa s¹ch cuvÐt. 

Chó thÝch 2: Cè ®Þnh c¸c kho¶ng c¸ch thëi gian gi÷a c¸c lÇn cho thªm thuèc thö, thÝ dô 
1 phót, ®Ó ®¶m b¶o tèt h¬n ®é t¸i lËp c¸c phÐp ®o. 

7.4. ChuÈn bÞ dung dÞch tr|êng (kh«ng cã thuèc thö) 

Hót l0ml dung dÞch hÊp thô ch|a qua hÊp thô (4.l) cho vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 
25ml, cho thªm c¸c thuèc thö nh| tr|íc, xö lÝ dung dÞch nh| ®· m« t¶ trong 7.3.2 vµ 
®äc ®é hÊp thô dùa theo n|íc cÊt dïng ng¨n ®o lcm: So s¸nh gi¸ trÞ nµy víi gi¸ trÞ 
cña dung dÞch tr¾ng thu ®|îc khi chuÈn bÞ ®å thÞ chuÈn (7.l). C¸c sai kh¸c lín h¬n 
l0% gi÷a 2 gi¸ trÞ chØ ra r»ng cã sù nhiÔm bÈn cña n|íc cÊt hoÆc thuèc thö, hoÆc sù 
biÕn chÊt cña thuèc thö, trong tr|êng hîp ®ã, cÇn pha chÕ thuèc thö míi. 

7.5. Sù c¶n trë 

NÕu trong l0ml dung dÞch hÊp thô cã ®Õn 30Pg mangan (II), l0Pg cr«m (III), l0Pg 
®ång (II) vµ 22Pg vanadi (V) th× EDTA ®|îc cho thªm ®Ó lo¹i trõ c¶n trë cña c¸c 
kim lo¹i nÆng. 

NÕu axit sunfanric (4.4) ®äc dïng theo ph|¬ng ph¸p ®· ®|îc m« t¶, th× trªn 50Pg 
nit¬ dioxit trong l0ml dung dÞch cã thÓ chÊp nhËn ®|îc. 

Sù c¶n trë cña c¸c nit¬ oxit, ozon vµ c¸c hîp chÊt khö cña l|u huúnh (thÝ dô hydro 
sunfua vµ mercaptan) ®|îc lo¹i trõ hoÆc ®|îc gi¶m ®Õn tèi thiÓu. Axit sunfuric vµ 
c¸c sunf¸t kh«ng g©y c¶n trë. Sunfua trioxit kh«ng g©y c¶n trë ®· ®|îc chøng minh 
b»ng thùc nghiÖm, v× chÊt nµy cã lÏ trë nªn bÞ thñy ph©n thµnh acid sunfuric trong 
dung dÞch hÊp thô. 

8. Tr×nh bµy kÕt qu¶ 

8.1. TÝnh to¸n  

TÝnh nång ®é khèi l|îng cña sunfua dioxÝt U (SO2) biÓu thÞ b»ng microgam/m3, 
b»ng c¸c ph|¬ng tr×nh:  

 

 

 

 

 

Trong ®ã : 

f vµ f, lµ c¸c hÖ sè hiÖu chuÈn  (xem 7.l vµ 7.2); 

As lµ ®é hÊp thô cña dung dÞch mÉu; 

Ab lµ ®é hÊp thô cña mÉu tr¾ng; 

V1 lµ thÓ tÝch, tÝnh b»ng m3 cña mÉu khÝ. 
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Chó thÝch 3: NÕu cÇn nång ®é sunfua dioxit ë c¸c ®iÒu kiÖn chuÈn (298K, 101,3 kPa | 102kPa) th× 
thay thÕ thÓ tÝch V1 cña khÝ ®|îc lÊy mÉu theo gi¸ trÞ t|¬ng øng thÓ tÝch V2 ë ®iÒu kiÖn chuÈn . 

Trong ®ã:  

p lµ ¸p suÊt khÝ quyÓn, b»ng kilopaecal; 

t lµ nhiÖt ®é cöa mÉu khÝ, b»ng 0C. 

8.2. C¸c ®Æc tÝnh  

8.2.1. §é tËp trung vµ ®é chÝnh x¸c  

Ph|¬ng ph¸p nµy ®¹t ®|îc ®é chÝnh x¸c cao. §é chÝnh x¸c ®¹t ®|îc trong thùc 
hµnh sÏ phô thuéc vµo sù thËn träng trong thao t¸c lËp ®|êng chuÈn vµ c¸c phÐp ®o 
kh¸c nhau.  

NÕu nång ®é kh«ng khÝ xung quanh ®|îc ®o gi÷a 80Pg SO2/m
3 vµ 200Pg SO2 /m

3 

th× ®é lÖch chuÈn t|¬ng ®èi lµ r l0% .  

8.2.2. Giíi h¹n ph¸t hiÖn 

Giíi h¹n ph¸t hiÖn sunfua dioxit trong l0 ml dung dÞch mÉu TCM lµ gi÷a 0,2Pg vµ 
10Pg dùa trªn 2 lÇn ®é lÖch chuÈn cña dung dÞch tr¾ng (7.1.2). §iÒu ®ã t|¬ng 
®|¬ng víi nång ®é gi÷a 7Pg SO2/m

3 vµ 33P SO2/m
3 [0,002 ppm (v/v) tíi 0,011ppm 

(v/v) trong mét mÉu khÝ 30 lÝt (thÝ dô 1h lÊy mÉu víi 0,5 min)]. 

9. B¸o c¸o thö nghiÖm.  

Trong b¸o c¸o kÕt qu¶ thö nghiÖm cÇn ph¶i bao gåm th«ng tin sau: 

a/ Sù nhËn biÕt ®Çy ®ñ mÉu khÝ;  

b/ Theo tiªu chuÈn nµy; 

c/ Nh÷ng kÕt qña thu ®|îc;  

d/ BÊt cø nh÷ng ®iÒu ®Æc biÖt bÊt th|êng ghi nhËn ®|îc trong qu¸ tr×nh  

e/ Mäi sù thao t¸c th«ng quy ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy hoÆc trong tiªu chuÈn kh¸c ®· 
®|îc dïng lµm tham kh¶o, hoÆc tuú chän. 
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Phô Lôc A 

XÐt nghiÖm ®é tinh khiÕt vµ ph|¬ng ph¸p 

tinh chÕ paraosanilin hydroclorua (PRA) 

A.l.  XÐt nghiÖm §é tinh khiÕt cña PRA  

Thùc hiÖn 2 xÐt nghiÖm d|íi ®©y ®Ó kiÓm tra ®é tinh khiÕt cña parsrosanilin 
hydroclorua (PRA). NÕu mét trong hai xÐt nghiÖm lµ ©m tÝnh, hoÆc lµ lo¹i bá l« PRA 
®ã, hoÆc lµ tinh chÕ nã theo ph|¬ng ph¸p ®|îc m« t¶ trong môc A.2. 

A.l.l.  KiÓm tra gi¸ trÞ tr¾ng 

Pha chÕ thuèc thö víi dung dich pararosanilin(4.2) nh| ®· m« t¶ trong 7.8. Sù hÊp 
thô cña thuèc thö dung dÞch tr¾ng kh«ng v|ît qu¸ 0.l7. 

A.l.2.  KiÓm tra ®é tinh khiÕt  

Hßa tan lml dung dlich pararosanilin(4.2.8) trong l00ml n|íc cÊt. LÊy 5ml cho vµo 
trong b×nh ®Þnh møc 50ml vµ cho thªm 5ml dung dÞch ®Öm 0,l mol/l muèi natri 
axªtat cóa axit axetic. Cho n|íc ®Õn v¹ch vµ trén ®Òu. §Ó yªn hçn hîp trong lh. 
Dung dÞch cã ®é hÊp thô tèi ®a ë 540nm, ph¶i cã ®é hÊp thô Ýt nhÊt lµ 0,45 ë b|íc 
sãng ®ã khi ®o b»ng cuvÐt lcm.  

Dïng ®é hÊp thô ë 540nm ®Ó tÝnh ®é tinh khiÕt cña PRA, biÓu thÞ b»ng % khèi 
l|îng, theo c«ng thøc: 

 

 

Trong ®ã:  

1
m

KAu
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A lµ ®é hÊp thô cña dung dÞch; 

ml lµ khèi l|îng b»ng mg cña thuèc thö trong 50ml cña dung dÞch PRA (4.2.3); 

K = 21.300 khi sö dông phæ quang kÕ víi ®é réng cña khe ®o nhá h¬n l0nm. 

§é tinh khiÕt cña thuèc thö Ýt nhÊt ph¶i lµ 95%. 

A.2.  Tinh chÕ PRA  

Cho l00ml l-butanol vµ l00 ml axit clohydric 1 mol/l vµo trong mçi phÔu chiÕt 
250ml. C©n 0,1g pararosanilin hydroclorua (PRA) vµo trong 1 cèc. Cho thªm 50ml 
axit b·o hßa butanol vµ ®Ó yªn trong nhiÒu phót. Cho thªm 50ml l- butanol b·o hßa 
HCI vµo trong phÔu chiÕt 125ml. ChuyÓn dung dÞch axit cã chøa PRA vµo phÔu vµ 
chiÕt. Mäi t¹p chÊt mÇu tÝm sÏ ®|îc chuyÓn vµo pha h÷u c¬. ChuyÓn pha d|íi (pha 
n|íc) vµo phÔu chiÕt kh¸c vµ thªm 20ml l - butanol b·o hßa HCl. §iÒu ®ã th|êng ®ñ 
®Ó lo¹i bá hÇu hÕt t¹p chÊt mÇu tÝm lµm bÈn dung dÞch tr¾ng. NÕu t¹p chÊt mÇu tÝm 
vÉn xuÊt hiÖn trong pha l - butanol sau 5 lÇn chiÕt, th× lo¹i bá l« thuèc thö ®ã. 

Sau lÇn chiÕt cuèi cïng, läc pha n|íc qua b«ng x¬ vµo trong b×nh ®Þnh møc 50ml vµ 
cho axit clohydric [c (HCI) = lmol/l lªn ®Õn v¹ch. Dung dÞch ®|îc tinh chÕ nµy sÏ cã 
mÇu ®á h¬i vµng vµ dïng nh| dung dÞch PRA dù tr÷ (xem 4.2.3).  

Chó thÝch: Mét sè l« 1 - butanol chøa c¸c chÊt oxy hãa, ®iÒu ®ã g©y ph¶n øng nh| sunfua dioxit. 
KiÓm tra b»ng l¾c 20 ml 1 - butanol víi 5 ml dung dÞch kali iodua 15% (m/m). NÕu mÇu vµng  xuÊt 
hiÖn trong pha r|îu th× ph¶i cÊt l¹i l - butanol cã cho thªm oxyt b¹c. 

 

 

 

Phô lôc B 

X¸c ®Þnh nång ®é khèi l|îng cña sunfua dioxit cã mÆt trong dung dÞch disunfit cho 
c¸c kiÓm tra hµng ngµy 

B.l.  Thuèc thö 

B.1.1.  Iot, dung dÞch iot dù tr÷ - c(l2) | 0,05mol/l 

C©n 12,7g iot (I2) vµo trong cèc 250ml, cho thªm 40g kali iodua (Kl) vµ 25ml n|íc, 
khuÊy cho ®Õn khi tan hoµn toµn vµ chuyÓn c¶ dung dÞch vµo b×nh ®Þnh møc 1000ml. 
Thªm n|íc vµo cho tíi v¹ch. 

B.1.2.  Dung dÞch iot c(I2) = 0,005mol/l 

Pha lo·ng 50ml dung dÞch dù tr÷ (B.l.1) ®Õn 500ml b»ng n|íc cÊt. 

B.1.3.  Dung dÞch chØ thÞ hå tinh bét 2g/l 

NghiÒn 0,4g tinh bét tan vµ 0,002g thñy ng©n iodua (Hgl2) ®Ó b¶o qu¶n, víi mét Ýt 
n|íc, vµ cho thªm tõ tõ bét nh·o vµo 200ml n|íc s«i. TiÕp tôc ®un s«i cho ®Õn khi 
dung dÞch trë nªn trong, lµm nguéi vµ chuyÓn vµo chai cã nót thñy tinh. 

B.1.4.  Dung dÞch kali iodat (KlO3), 3,0g/l. 

SÊy vµi gam kali iodat ë 1800C. C©n kho¶ng l,5g, chÝnh x¸c tíi 0,1mg, cho vµo b×nh 
®Þnh møc dung tÝch 500ml vµ hßa víi n|íc tíi v¹ch. 

B.1.5.  Axit clohydric 44g/l. 

Hßa l00ml axit clohydric ®Ëm ®Æc (U | 1,19 g/ml) thµnh l lÝt. 

B.1.6.  Natri thiosunfat, dung dÞch dù tr÷ c (Na2S2O3.5H2O) | 0,lmol/l. 
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Hßa tan 25g natri thiosunfat pentahydrat trong ll n|íc cÊt míi ®un s«i vµ cho thªm 
0,1g natri cacbonat vµo dung dÞch. 

§Ó yªn dung dÞch trong l ngµy tr|íc khi chuÈn nh| sau: 

Dïng pipet hót 25ml dung dÞch kali iodat (B.l.4) cho vµo b×nh ph¶n øng iot 500ml. 
Thªm lg kali iodua (Kl) vµ l0ml axit clohydric (B.15). §Ëy nót b×nh. Sau 5 phót, 
chuÈn ®é b»ng dung dÞch natri thiosunfat cho tíi mÇu vµng nh¹t. Thªm 2ml hå tinh 
bét (B.l.8) vµ chuÈn ®é cho tíi khi mÊt mÉu xanh. 

TÝnh nång ®é chÊt C1, biÓu thÞ b»ng mol/lit, cña dung dÞch natri thiosunfat b»ng sö 
dông ph|¬ng tr×nh: 

Trong ®ã :  

m2 lµ khèi l|îng tÝnh b»ng gam cña kali iodat trong 25ml cña dung dÞch (B. 1.4) 

V3 lµ thÓ tÝch, tÝnh b»ng ml, cña dung dÞch natri thiosunfat ®· dïng cho chuÈn ®é. 

35, 67 lµ khèi l|îng ph©n tö t|¬ng ®èi cña (KIO3)/6 

B.1.7.  Natri thiosunfat, dung dÞch chuÈn c(Na2S2O3. 5H2O) | 0,01mol/l. 

Hßa lo·ng 50,0ml dung dÞch gèc natri thiosunfat (B.1.16) vµo 500ml n|íc vµ trén 
®Òu. 

Dung dÞch kh«ng bÒn v÷ng vµ cÇn ®|îc pha chÕ vµo ngµy sö dông: 

B.2.  Quy tr×nh 

§Ó pha chÕ mÉu tr¾ng, cho 25ml n|íc vµo b×nh nãn 500ml, sau ®ã dïng pipet hót 
50ml dung dÞch iot B.l.2) cho vµo b×nh nãn. Hót 25ml dung dÞch Na disunfit (4.5.l) 
cho vµo b×nh nãn thø hai vµ dïng pipet hót 50ml dung dÞch iot (B.l.2) vµo b×nh nµy. 
§Ëy nót c¸c h×nh nãn vµ ®Ó cho ph¶n øng trong 5 phót. 

ChuÈn ®é hµm l|îng cña mçi b×nh lÇn l|ît víi dung dÞch natri thiosunfat (B. l.7) cho 
tíi mÇu vµng nh¹t. Råi cho thªm 5ml hå tinh bét (B.1.3) vµ tiÕp tôc chuÈn ®é cho tíi 
khi mÉu xanh. 

B.3.  BiÓu thÞ c¸c kÕt qu¶ 

TÝnh nång ®é khèi l|îng cña sunfur dioxit, U(SO2) ®|îc biÓu thÞ b»ng microgam 
trong 1 millilit trong dung dÞch natri disunfat b»ng ph|¬ng tr×nh .  

 

 

Trong ®ã : 

V4 lµ thÓ tÝch, tÝnh b»ng ml, cña dung dÞch natri thiosunfat (B.l.7) ®· dïng dÓ chuÈn 
®é dung dÞch tr¾ng;  

V5 lµ thÓ tÝch tÝnh b»ng ml, cña natri thiosunfat ®· dïng ®Ó chuÈn ®é mÉu thö; 

V6 lµ thÓ tÝch tÝnh b»ng ml, cña dung dÞch Na disunfit (4.5.1) ®· dïng; 

C2 lµ nång ®é, tÝnh b»ng mol/l, cña natri thiosungfat trong dung dÞch thiosunfat 
(B.1.7). 
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32,02 lµ khèi l|îng ph©n tö t|¬ng ®èi cña (SO2)/2 

Nång ®é l|u huúnh dioxit trong ®ung ®Þch natri disunfit (4.5,2) ®|îc t×m b©ng c¸ch 
chia kÕt qu¶ cho 50.  

 

Phô lôc C 

C.1.  Môc ®Ých 

Phô lôc nµy m« t¶ mét ph|¬ng ph¸p ®Ó t¸ch thuû ng©n khái c¸c dung dÞch d| l¹i thu 
®|îc khi sö dông dung dÞch hÊp thô (4.1). 

C.2.  C¸c thuèc thö 

C.2.l.  Natri hydroxit (NaOH) dung dÞch xÊp xØ 400g/l.  

C.2.2.  Hydroperoxit (H2O2) gÇn ®óng 30% (m/m). 

C.2.3.  Natri sunfit ng©m n|íc (Na2S . 9H2O).  

C.3.  Quy tr×nh 

Thu thËp c¸c dung dÞch d| l¹i, mµ hµm l|îng thuû ng©n cña chóng qu¸ cao kh«ng 
cho phÐp th¶i ra cèng th¶i, vµo b×nh polyetylen cã thÓ tÝch 50 lÝt. Khi thÓ tÝch thu 
thËp ®¹t xÊp xØ 40 lÝt, cho thªm vµo d|íi ®©y trong khi khuÊy b»ng c¸c ph|¬ng tiÖn 
t¹o bät khÝ qua dung dÞch: 

-  Mét thÓ tÝch dung ®Þch natri hydroxit (C.2.l) ®ñ ®Ó trung hßa;  

-  400ml dung dÞch natri hydroxa phô thªm;  

- 100g natri sunfit (C.2.3) vµ sau 10 phót cho tõ tõ 400ml dung dÞch hydro peroxit 
(C.2.2) vµo. 

§Ó hçn hîp trong 24 giê vµ råi rót ra vµ vøt bá dÞch trong.  

Th¶i b· cßn l¹i theo c¸c quy ®Þnh cña nhµ n|íc. 

                                                                             


