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TCVN 10172:2013

L&i néi dau
TCVN 10172:2013 hoan toan twong dwong véi IEC 62554:2011;

TCVN 10172:2013 do Ban ky thuét tiéu chuan quéc gia TCVN/TC/E11
Chiéu séng bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do lwdng Chét lvgng dé
nghi, B4 Khoa hoc va Cong nghé cong bé.



TIEU CHUAN QuOC GIA TCVN 10172:2013

Chuén bi miu dé do mirc thiy ngén trong béng dén huynh quang

Sample preparation for measurement of mercury level in fluorescent lamps

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh cac phuong phap chudn bi mdu @& x4c dinh mirc thily ngén trong béng dén
huynh quang dang éng chwa qua s dung (bao gdm béng dén huynh quang mét ddu, hai dau, ba lat
15p li&n va bong dén huynh quang ca tét ngudi dung cho chiéu sang phéng) c6 chira 0,1 mg thily ngén
ho&c nhidu hon. D8 phan gidi dy kién clia cac phirong phap mé ta trong tiéu chudn nay 1a 5 %.

Tiéu chuan nay khéng d& cap dén phép do mirc thily ngén clia béng dén da qua sir dung, vi trong qua
trinh béng dén lam viéc, thliy ngan da bj khuéch tan dan vao thanh éng thiy tinh va phan (ng véi vat
liéu thity tinh. Phwong phap thir nghiém clia tiéu chuén nay khong thu hdi lai thiy ngan da khuéch tan
vao ho#c phan (rng v&i hodc két hop khdng thuan nghich véi thanh thly tinh clia dng phéng dién.

Tiéu chudn nay khéng dua ra thdng tin vé phép do. Phép do dwoc qui dinh trong IEC 62321.

2 Tailiéu vién dan
Céc tai lidu vién din sau 1a c¢an thiét cho viéc ap dyng tiéu chuén. i véi cAc tai liéu vién dan ghi nam

cdng bd thi 4p dung ban dugc néu. Di véi cac tai liéu vién dan khéng ghi ndm cdng b thi 4p dung
phién ban méi nhét, bao gbm ca c4c slra dbi.

TCVN 4851:1989 (ISO 3696:1987), Nudc dung dé dich phén tich trong phong thie nghiém

TCVN ISO/IEC 17025:2007 (ISO/IEC 17025:2005), Yéu cdu chung vé nang lyc cla phong thir nghiém
va hiéu chuén

IEC 62321:2008, Electrotechnical products — Determination of levels of six regulated substances (lead,
cadmium, hexavalent chromium, polybrominated biphenyls, polybrominated diphenyl ethers) (Cac sén
pham ky thuét dién — Xac dinh céc mure cla séu chét quy dinh (chi, cadmi, hexa crom, polybrominated
biphenyls, polybrominated dipheny! ethers))
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3 Thuat ngir va dinh nghia
Trong tiéu chuén nay, ap dung cac thuat ng va dinh nghia sau.
3.1

Béng dén chwa qua str dung (new lamp)
Bong dén chura dwgce cap dién ké tir khi ché tao.

3.2

Béng dén huynh quang ca tét ngudi dé chiéu sang phéng (cold cathode fluorescent lamp (CCFL)
for backlighting)

Béng dén huynh quang dudng kinh nhd ¢é ca tét ngudi trong bong dén, trong @6 héu hét anh sang
dwoc phat ra béi kich thich 1ép phét pho phu trong thanh 6ng phéng dién va dwgc st dung dé chiéu
sang phong trong LCD.

3.3

Béng dén huynh quang dién cwc ngoai (EEFL) dé chiéu sang phdng (external electrode
fluorescent lamp (EEFL) for backlighting)

Bo6ng dén huynh quang dwéng kinh nhé c6 ca tét ngudi gin bén ngoai bong dén, trong d6 hau hét anh
sang dwgc phat ra bdi kich thich 1ép phét pho phi trong thanh éng phéng dién va dwgc st dung dé
chiéu sang phang trong LCD.

EEFL 1a mdt kiéu thudc CCFL.

4 Qui dinh chung

Thay ngén trong béng dén huynh quang tén tai & cac dang sau:
a) hoi trong béng dén;

b) kim loai I6ng;

c) hop chét;

d) hop kim.

C6 nhidu loai giai phap nap thily ngan bao gdm hinh dang va vi tri d4t thiét bj pha ché thly ngan cling
nhw thanh phan va két ciu cla cac thiét bj nay. Mot s6 bong dén dwgc nap amalgam thdy ngén hodc
hop kim thily ngan rén, nhwng cling ¢6 nhiéu béng dén huynh quang dwoc nap thly ngén 16ng.

Bo6ng dén dwoc nap amalgam thiy ngan thudng cb (cac) thiét bi déng vai trd 1a amalgam thdy ngan
phu trg. Cac thiét bj nay c6 hinh dang va vj tri cling rat khac nhau.

Viéc dua diém lanh vao (xem Phu luc B) lam gidm thidu sw thét thoat thiy ngan & thé hoi khi éng
phéng dién dwgc mé ra. Khi béng dén lam viéc, diém lanh s& ngung tu tat ca cac thiy ngén trong 6ng
phéng dién, cho phép co ciu kiém soat tot hon viéc thu hdi thdly ngan.
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Quy trinh trong Diéu 5 dwéi day duwa ra phurong phap thu héi thily ngan 16ng, hop chét thily ngan, hop
kim va amalgam thay ngéan.

Lwong thdy ngan tdng dwoc xac dinh bang cach do lwgng thiy ngan 16ng, hop chét thiy ngan, hop
kim va amalgam thlly ngan.

Lwong thiy ngan dwoc tinh tir ham lwgng thdy ngan do dugc, thé tich clia dung dich Ioc va hé sé pha
loang.

5 Quy trinh thu hdi thiy ngan tir béng dén huynh quang

5.1 Qui dinh chung

Déi voi bd tri thir nghiém va cac diéu kién mdi tredng, phai tudn tha cac ndi dung lién quan trong
TCVN ISO/IEC 17025:2007 (ISO/IEC 17025:2005).

CANH BAO - Nguei str dung tiéu chudn nay cin quen véi cac thong I clia phong thir nghiém. Tiéu
chuén nay khong nham duwa ra tat ca cac van dé vé an toan, néu co, lién quan dén sir dung thly ngan.
Nguoi str dung phdi c6 trach nhiém thiét 1ap cac théng Ié an toan va sirc khde, @ tranh & nhiém moi
tredrng va dam bao sy phu hop véi cac yéu cdu qui dinh clia quéc gia.

5.2 Thubc thir

Phai str dung cac thubc thir sau:

Nwé&ce: loai 1, nhw qui dinh trong TCVN 4851 (ISO 3696);

I

Ty I& theo khéi lwgng thiy ngan trong thudc thir phai thdp hon 1 x 10°%;
- Dung dijch thudc tim trong nwérc ham luvgng 5 % (m/iv);

- Axit nitric, ndng d9 65 %;

- Axit clohydric, néng d6 37 %;

- Axit flohydric, ndng dd 40 %.

5.3 Cac thiét bj trong phéng thir nghiém héa

Trang bj trong phdng thir nghiém héa phai dwgc kiém tra xac nhén 13 khéng hép thy thly ngan.

Céc thiét bj nay phai nhw sau:

VAt liéu loc chan khong ding mét 14n ciing véi bd loc mirc chén trung binh;

Chai nha miéng rdng, c¢6 nap van ren, dung mét lan: 125 ml, 250 ml, 500 ml, 1 000 ml, 2 000 ml;

Tai nhya cirng miéng rong, dung mét 1an, dung tich 500 mi, 1 000 ml;

Céc c6 md, dung tich 50 mi, 100 ml, 125 ml, 250 ml, 500 ml;
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— Binh dinh m(rc: 50 ml, 100 ml, 250 ml, 500 ml;
— Pipet loai nho;
- Ong dinh luong;

—  TAm trai: tAm giy trai ban thi nghiém c6 16t I&p nhya.

CHU THICH: Tui nhya c6 thd bing polyetylen trong hodic vat ligu twong ty chiu héa chét va chiju axit ¢6 chiéu
day danh nghia Ién hon hodc bing 0,01 mm. Tdi 1 000 mi ¢6 kich thuéc x4p xi 200 mm x 300 mm. D6i khi con
duoc goi 1a ti pha trdn hodic tai yém, cac tdi ndy c6 san tir cac nha cung clp cho phong thi nghi¢m sinh hoc.
Kich ¢ tai c6 thé didu chinh thich hop véi loai sin ¢6 va phi hop véi kich ¢ bong dén can thir nghiém.

5.4 Chuén bj miu

Quy trinh chuén bj mau phai la qua trinh thao tac lién tuc ma khdng c6 thdi gian dirng quéa mirc.
5.41 Phwong phap tao diém lanh

5.4.1.1 Qui djnh chung
Tao diém lanh 1a phrong phap ngung tu thily ngan tw do & mét vi tri cuc b (xem Phu luc B).

Cuc bd héa thiiy ngan xuét hién khi béng dén phéng dién 4p suét thdp dang “bat" trong cac didu kién
lam viéc binh thudng trong khi mét viing nhé (diém lanh) clia éng phéng dién dwoc duy tri & nhiét 4
th4p. Trong qua trinh tao diém lanh, hai ddu dén khéng dwgc bj den qua muc.

Khi thiy ngén tw do dugc ngwng tu hoan toan, quang thdng clia béng dén sé gidm dang ké va phéng
dién néi chung sé chuyén thanh mau hdng. Khi d6, qué trinh cyc bd héa thily ngan ty do (tao diém
lanh) két thac.

CHU THICH: Viéc thu hdi thily ngan tai diém lanh duéi 0 °C va 1am viéc véi bd didu khién binh thudng cla béng
dén c6 thé kéo dai vai ngay.

5.4.1.2 Chuin bj miu béng dén huynh quang compact mét ddu nhidu nhanh cé balat 1ap lién cé
tao diém lanh

Cac thao tac cit éng phéng dién phai dugc thie hién & phia trén chai nhya miéng rong, c6 nép van
ren dé gidm thiéu rdi ro mét vat lidu.

Binh chira mdu phai nhw sau.

- S dung chai nhira miéng réng, ¢6 nép van ren, dung tich 250 ml dung cho diém lanh, goi Ia binh
chira thir nhét.

—  Str dyng chai nhyra miéng rong, ¢ nép van ren, dung tich 125 ml diing cho cac phan dau clia éng
phéng dién, goi la binh chira thir hai.



TCVN 10172:2013

—  Sir dung chai nhyra miéng rng, c6 ndp van ren, dung tich 500 ml ho&c 1 000 ml dung cho phén
thily tinh clia éng phong dién, chon dung tich nao phi hp hon véi cac kich thurdc clia 6ng phong dién
cAn thir nghiém, goi & binh chira thi ba.

Chuan bj mau phai dugc thye hién theo cac buwrédc sau.
a) Tach éng phong dién ra khéi bong thly tinh bén ngoai, néu co.
b) Lam sach éng phong dién béng kh&n héa hoc.

¢) Danh déu éng phéng dién theo cach khéng pha hily dé phan doan thir nhit. Danh d4u diém 3 cm vé
ca hai phia ctia diém lanh.

d) Thu hdi thily ngan tw do bing cach tao diém lanh — xem 5.4.1.1 — cho dén khi kiém tra thay thiéu
thay ngéan.

e) LAy bong dén khoi bd 1am lanh. Gitr bong dén & cuing vi tri giéng nhw trong qua trinh tao diém lanh
cho dén khi phan doan.

f) Dat béng dén trén ban cit dwgc phu khan trdi ban — mat nhya & bén trén, huéng vé phia bong den.

g) Rach va 1am v& éng phéng dién tai chd danh diu dau tién @& éng phong dién co thé ti tir hut day
khdng khi sao cho I&p pht bdt huynh quang clia éng khéng bj théi di.

h) Lam v& hoan toan béng dén tai chd danh diu d4u tién. Rach va lam v& bong dén & chd danh déu
con lai xung quanh diém lanh. D3t ngay phan diém lanh (6 cm) vao binh chira the* nhat. Bong binh
chtra lai. L&c binh chira @& phan éng phong dién v& vyn. Gilr binh chia th& nhét nay trong nwéc da
vun trong khi chér thily phan. Gitr trong 5 min truéc khi tiép tuc @& cac hat lo Irng Iang xubng. Ngay
sau d6, thyc hién thiy phan méu theo 5.5.2 véi binh chira thir nhét.

i) Tiép theo, tach r&i 6ng phong dién khdi vd nhya va cac linh kién dién tir lién quan, néu c6. Cét cac
day lién két cang sat miéng bit thiy tinh cang tét. Chi str dung éng phéng dién dé do mure thliy ngén.

j) Rach va lam vé& tat ca cac dAu bit va kiém tra cac chi tiét kim loai. Dung kim det lam vun céac dau bit
va dé vao binh chira the hai.

k) Rach ca hai d4u ctia 6ng phéng dién c6 chira day d4n mdt doan x4p xi 7 mm tinh tir diu éng. Rach
tredrc ng phong dién dé phan doan, budc n) dwéi day. St dung sb doan it nhat cé thé du dé cho phép
cac doan dat vira vao binh chira thir ba.

1) Cét cac d4u éng phéng dién cé chira day dan tai vét rach str dung thanh néng ho&c s¢i day néng.

m) Kiém tra cac phan dau xem cé thily tinh réng hay khéng rdi dung kim nhe nhang lam v& chang va
dé vao binh chira thr hai. Can than tranh dé kim det cham vao phan chira bén trong cta thly tinh
rdng. D4t cac phan diu da duoc loai bd — ké ca chi tiét kim loai trong chung — cta éng phéng dién vao
binh chira thi hai va day nép lai.
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n) Cét éng phéng dién str dung thanh néng hoc s¢i day nong tai nhieng chd rach truéc theo bwéc k)
& trén.

o) Dat cac phan 6ng phéng dién vao binh chira thr ba.

p) Kiém tra khan trdi ban tim cac manh vét liéu vun. Manh vat liéu vun bét ky trén khan trai ban phai
dugc dat vao binh chira thir ba. Sau d6 day np lai.

q) Lic binh chira thir ba dé (cac) phan éng phéng dién vun ra. Gilr trong 5 min dé& bui lo Iteng c6 thé
1&ng xudng trwéc khi tiép tuc.

Céac mau da san sang dé thily phan. Ngay sau d6 thue hién bwéc thily phan méu theo 5.5.

5.4.1.3 Chuén bj miu béng dén huynh quang éng thang cé6 tao diém lanh
Binh chira mau phai nhw sau.

- S(r dung chai nhyra miéng rong, c6 n&p van ren, dung tich 250 ml hoc 500 ml dung cho diém lanh,
goi la binh chira thir nhét.

~  Slr dung chai nhwa miéng rdng, cé ndp vin ren, dung tich 125 ml ding cho cac phan d4u cta 6ng
phéng dién, goi la binh chira th(r hai.

— S dung chai nhira miéng rdng, cé nép van ren, dung tich 250 ml, 500 ml, 1 000 ml ho&c 2 000 ml
ding cho phén thay tinh ctia éng phéng dién, chon dung tich nao phu hep hon véi cac kich thwéce ciia
&ng phéng dién cén thtr nghiém, goi la binh chira the ba.

Chuén bj méu phai dwgc thie hién theo cac budc sau.
a) Tach éng phéng dién ra khdi phan nép git® manh v&, néu c6.

b) Danh déu éng phong dién theo cach khong pha hily @& phan doan thir nhat. Danh dau diém 12 cm
tinh tir dAu dwoc dan nhan dé ct nhat cat d4u tién; danh d4u diém 6 cm vé ca hai phia cta diém lanh.

¢) Thu hdi thily ngan ty do bang cach tao diém lanh — xem 5.4.1.1 = cho dén khi kiém tra théy thiéu
thay ngan.

d) L4y béng dén khai bd 1am lanh. Gir béng dén & vi tri ndm ngang cho dén khi phan doan.
e) B3t béng dén trén ban cit dugc phii khan trai ban — mat nhya & bén trén, hwéng vé phia béng den.

f) Rach va 1am v& éng phong dién tai chd danh d4u dau tién dé& 6ng phéng dién cb thé tir tir hut day
khéng khi sao cho 1ép phti bdt huynh quang clia éng khéng bj thdi di.

g) Rach va lam v& bong dén & hai chd danh déu con lai. D4t ngay phan diém lanh (12 cm) vao binh
chira thir nhét. Day nép binh chira lai. LAc binh chira d& phdn éng phéng dién vé& vyn. Gir binh chira
thir nhét trong nwéc G4 vun trong khi ché thdly phan. Gitr trong 5 min trwdc khi tiép tuc dé cac hat lo
Irng 1dng xubng. Ngay sau dé, thirc hién thiy phan mau theo 5.5.2.

10
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h) Tiép theo, tach ri éng phéng dién khdi vo nhira va cac chi tiét kim loai. Cét cac day lién két cang sat
miéng bit thly tinh cang tét. Chi str dung éng phéng dién dé& do mure thily ngan.

i) Rach ca hai d4u ctia éng phoéng dién co chira day dan x4p xi 7 mm tinh tir d4u éng. Rach trwéc éng
phéng dién dé& phan doan. Str dung sé doan it nhat c6 thé di d& cho phép cac doan dat vira vao binh
chtra thir ba.

j) Cét cac dau éng phong dién tai vét rach str dung thanh néng hoac s¢i day noéng. Rach va lam v& tat
¢4 cac dau bit va kiém tra cac chi tiét kim loai. Dung kim det Iam vun cac dau bjt va dé vao binh chira
thir hai. Kiém tra cac phan du xem c6 thiy tinh réng hay khong rdi diing kim det nhe nhang 1am v&
ching va dé vao binh chira thir hai. Can than tranh dé kim det cham vao phan chira bén trong clia thiy
tinh rdng. D&t cac phan diu nay - ké ca chi tiét kim loai trong chiing — clia éng phéng dién vao binh
chira th(z hai va ddy nép lai.

k) Cét 6ng phéng dién st dung thanh néng hodc s¢i day néng tai nhirng chd rach truéc theo bwédci) &
trén.

1) D3t cac phén éng phéng dién vao binh chira thir ba.

m) Kiém tra khan trdi ban tim cac manh vat liéu vun. Manh vt liéu vun b4t ky trén khan trdi ban phai
dwoc dit vao binh chira thir ba. Sau d6 day nép lai.

n) L4c binh ch(ra th(r ba @& cac phan cla éng phéng dién vun ra. Gil trong 5 min d& bui lo Irng c6 thé
l&ng xubng trwedrc khi mé binh.

Cac miu da sin sang dé thiy phan. Ngay sau dé thyc hién buéc thiy phan méu theo 5.5.

5.42 Chuin bj miu béng dén huynh quang biang phwong phap khéng dung diém lanh (phan
doan)

Binh chira mau phai nhw sau.

- Sl dyng chai nhya miéng réng, c6 n&p van ren, dung tich 500 ml ho&c 1 000 ml ding cho phan
thiy tinh clia éng phéng dién, chon dung tich nao phi hep hon véi cac kich thwéce cia éng phdng dién
cAn thir nghiém, goi 1a binh chira thir nhét.

- S(r dyng chai nhia miéng rdng, c6 ndp van ren, dung tich 125 ml ding cho cac phan d4u ctia éng
phéng dién, goi la binh chira thir hai.

Chuén bi miu phai dwgc thye hién theo cac bwéc sau.
a) Tach éng phéng dién ra khdi bong thiy tinh bén ngoai, néu co.

b) Tach roi éng phéng dién khoi vo nhira va cac chi tiét kim loai. Cat cac day lién két cang sat miéng bit
thily tinh cang tét. Chi str dung éng phong dién dé& do mirc thiy ngan.

¢) Lam sach éng phéng dién bang khin héa hoc.
d) Dat béng dén trén ban cét dwgc phi khan trai ban — mét nhya & bén trén, hwéng vé phia bong dén.

11
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e) Rach ca hai dau clia dng phéng dién c6 chira day dan x&p xi 7 mm tinh tir dau éng. Rach trwéc éng
phéng dién dé phan doan. S& dung sé doan it nhét c6 thé di dé cho phép cac doan d&t vira vao binh
chira thir nhét.

f) Chon d4u bit nao khéng chira kim loai. Rach va lam v& d4u bit d& éng phong dién c6 thé tir tir hut
day khéng khi sao cho I&p phli bot huynh quang clia éng khéng bi thdi di. Dung kim det lam vun cac
dA4u bit va dé vao binh chira thir hai.

g) Rach va lam v& tat ca cac dau bit va kiém tra xem c¢6 cac chi tiét kim loai hay khéng. Lam v& cac
d4u bit bang kim va d& vao binh chia thi hai.

h) Cat cac dau 6ng phéng dién c6 chira day dan tai vét rach si dung thanh néng hoac s¢i day nong.

i) Kiém tra cac phan d4u xem cb thiy tinh réng hay khéng rdi dung kim det nhe nhang lam vé& chung va
dé vao binh chira thir hai. Cén than tranh d& kim det cham vao phan chira bén trong clia thiy tinh
rong. D3t cac phan dau da dwoc loai bd thay tinh rdng — ké ca chi tiét kim loai trong ching — ctia éng
phong dién vao binh chira th¥ hai.

j) Cat 6ng phong dién stz dung thanh néng hoac sgi day néng tai nhirng chd rach treéc theo budc e) &
trén.

k) D&t cac phan 6ng phéng dién vao binh chira thir nhét.

I) Kiém tra khan trdi ban tim cac manh vat liéu vun. Manh vat liéu vun bat ky trén khan trai ban phai
dwoc dat vao binh chira thir nhét. Sau dé day nép lai.

m) L&c binh chira thir nhat dé& éng phéng dién vun ra. Git trong 5 min d& buyi lo Iteng c6 thé I5ng xubng
tredre khi tiép tuc.

Céc mau da san sang dé thiy phan. Ngay sau dé thwc hién budc thiy phan miu theo 5.5.

5.4.3 Chuan bj mdu béng dén huynh quang bing phwong phap khéng tao diém lanh (nghién
vun)

Chuén bi mau phai dwoc thyc hién theo cac bwéce sau.

a) Tach roi 6ng phéng dién khdi vo nhira hosic ddu kim loai. Cét cac day lién két cang sat miéng bit
thay tinh cang tét. Chi str dung éng phéng dién dé& do mirc thiy ngan.

b) Lam sach éng phéng dién bang khan héa hoc dé loai bé cac hat bui bét ky.

c) Dung kim det lam v& d4u bit & mdt déu cia bong dén huynh quang, d& éng phéng dién hat ddy
khéng khi. D&t cac manh v& vao tai nhyra.

d) Phyut mgt lvgng nhé (khoang 3 ml) nwéc khir ion vao béng dén huynh quang dé lam wét bot phot
pho bén trong béng. Diéu ndy sé ngén ngira viéc mét thiy ngan chira trong 16p phét pho khé khi béng
dén bi v& thanh nhiéu manh,
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e) Néu bong dén huynh quang la loai compact nhé (béng dén huynh quang mét d4u, nhiéu nhanh), dat
toan bd béng dén vao tui nhya day miéng rong. Gép miéng tai lai dé lam kin tam théi va st dung cai vo
cén than lam v& bong dén thanh cac manh nhd bang cach dp vao phia bén ngoai tdi.

f) Néu bong dén khong phai loai 6ng thdng, dat phan dau tién vao trong mdt tai nhira day, miéng rong.
St dung cai v can than lam v& béng dén bang cach dap vao phia bén ngoai tui trong khi van dau dau
chwa v& vao ti cho dén khi toan bd bong dén da nam trong tGi. GAp miéng tui lai d& lam kin tam thei
va str dung vd can than dap v& béng dén thanh cac manh nhé bang cach dép vao phia bén ngoai tai.
g) Db hét phin chira bén trong tdi nhira vao binh chiva thir nhat co kich thwéc thich hep theo 5.4.2.

h) Trang phan chira bén trong tui bdng mét lgng nhd nwéc khir ion. Viéc nay dat dwgc bang cach cét
révi day i va trang phia trong tui nhira triee tiép vao binh chira bong dén va.

Cac mau da san sang dé thiy phan. Ngay sau d6 thyc hién bwéc thiy phan méu trong 5.5.2. Néu van
con kim loai sau qua trinh thay phan theo 5.5.2 thi ¢dn hoa tan ching theo bwéc 5.5.3.

5.4.4 Phwong phap rira axit nitric d6i v&i cac béng dén huynh quang éng thang
Binh chira mau phai nhw sau.

— St dung cdc c6 md bang nhira dung tich 50 ml hodic 100 ml duing cho cac phan dau cia éng phong
dién, goi 1a binh chira thir nhét.

- S{r dung cbc c6 md béng nhyra dung tich 250 ml, goi Ia binh chira thi hai.

Chudén bj mau phai dwoc thue hién theo cac bwréc sau.

a) Tach éng phong dién ra khdi ndp gitr manh v&, néu co.

b) Tach r&i 6ng phéng dién khdi vé nhya va cac chi tiét kim loai (ké ca cac dau dén). Cat cac sgi day
lién két cang sat miéng bit thly tinh cang tt. Chi str dung 6ng phéng dién dé do mirc thly ngén.

¢) Can than lam v& ddu bit, nghién va gom ching vao binh chira thir nht. Bom vao mot lvong axit
nitric dam d&c vai thé tich bang 1/30 dung tich bén trong clia bong dén str dung éng pipet hodc xi lanh
bom khéng co kim. Mt cach khac, ¢ thé sir dung phuong phap sau d& bom axit nitric. D3t dng nhya
trum vao cac du bit. Dat ddu con lai ctia éng vao binh chira Igng axit nitric thich hgp. Can than dap
v& dau bit bén trong éng bing kim mi nhon. Ap suét nhd hon ciia phia bén trong bong dén sé hat axit
vao trong béng dén.

CHU THICH 1: Vi du thich hop v& 6ng nhwa la doan éng bang Tygon hodc PVC dai 30 cm c6 dwdng kinh trong
4,8 mm va dwdng kinh ngoai 7,9 mm.

d) Gir béng dén theo phwong gan nhw nim ngang, quay béng dén sao cho axit tiép xdc véi toan bd
cac bé mét bén trong. D3t bong dén theo phwong thing dirng trong 15 min. Lap lai quy trinh nay tdi
thiéu ba lan.
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e) Cét bd dau bijt hé clia bong dén (khoang 2 cm) str dung bat kim cwong hodc s¢i ddy néng va dat
manh 2 cm nay ké& ca cudn day Iap clng vao binh chira thir nhat. Gan axit nitric dam dic tir bong dén
vao binh chira thr hai.

f) Rira phia bén trong clia bong dén bang nuéc va gan sang binh chira the hai. Rira bén trong béng
dén t6i thidu nam Ian.

g) Loai bd d&u con lai clia béng dén (khodng 2 cm) st dung buat kim cwong hodc soi day nong. Ding
kim det lam v& dau bit va d& vao binh chira thir nhat. Va d3t doan 2 cm nay k& ca cudn day I8p cung
va0 binh chira thi nhat. Thém mét lwgng thich hop axit nitric dam déc va @4t dieng trong téi thidu 15
min.

h) Gan axit nitric @m dac tle binh chira th(r nhat sang binh chira thir hai va rira binh chira thir nhat t6i
thidu ba 1an bing nwéc va gan sang binh chia thir hai.

i) Chuyén toan bd phan thiy tinh ti binh chira thir nh4t sang binh chira thir hai, d& lai cac phan bang
kim loai.

CHU THICH 2: Bidu quan trong Ia phai l4y toan bd phén thily tinh ra khéi binh chira thir nhat vi didu nay c6 thé
anh hwdng dén két qua thly phan kim loai st dung HF (xem 5.5.3).

j) Thiee hién thiy phan cac mau kim loai trong binh chira thir nhit theo 5.5.3.

k) Thyc hién thiiy phdn cac mau thiy tinh trong binh chira thir hai theo 5.5.2 b).

5.4.5 Phép do trye tiép thiy ngéan

Phuong phap nay ap dung cho cac béng dén huynh quang c6 dwdng kinh nhd (vi du béng EEFL,
CCFL).

Viéc chudn bj mau phai dwoc thye hién theo cac buéc sau.

a) Cét cac sgi day lién két cang sat dau bit éng thiy tinh cang tt. Loai bd cac dién circ bén ngoai clia
EEFL. Chi stz dung éng phéng dién dé do murc thily ngan (xem chu thich 1).

b) Lam sach éng phéng dién béng khan héa hoc.

¢) Khia va phan doan éng phéng dién gan ca hai dau. Sau d6 phan doan phan con lai clia éng phéng
dién thanh cac doan 100 mm. D&t cac doan dng phoéng dién Ién khay thach anh (xem ch thich 2).

M&u da san sang dé phan tich bang quang phd ké hap thu nguyén t&r héa hoi dién nhiét.

CHU THICH 1: Chét han bét ky bam vao day dan c6 thé gay nhidm ban phan do vi chét han c6 didm sbi thip va
chira ba. Loai bd hoan toan du trén bé mat vi ching cé thé gay nhiém bén phan do.

CHU THICH 2: C4n than lam v& m&u & ngay phia trén khay thach anh, dé thitly ngan khdng b phan tan.
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5.4.6 Chuén bj miu béng dén huynh quang khac

Déi véi cac béng dén huynh quang c6 hinh dang khac, thyc hién theo 5.4.1.2 néu béng dén cé balat
I&p lién hodc theo 5.4.1.3 néu bong dén khdng cé balat 13p lién.

5.5 Thuy phan miu

5.5.1 Diéu kién mdi triedng

Thiy phan méu phai dwgc thye hién & nhiét dd phong.

5.5.2 M3u thay tinh (trong binh chira 150 ml, 500 ml, 1 000 ml hodc 2 000 ml)
M&u dugc chuén bj theo 5.4.1.2 h), 5.4.1.2 q), 5.4.1.3 g), 54.1.3n), 5.4. 2 k), 5.4.3 h) va 5.4.4 k).

St dyng thanh phan sau cho cac mau trong binh chira 250 ml. Déi véi cac miu chira trong binh
500 ml, 1 000 ml hoc 2 000 ml, st dung hé sb thich hop (2x, 4x, 8x) cho tirng thanh phan duoc liét
ké. Bam bao ring hén hop axit phii hoan toan cac vat liéu da bj v& vyn.

Thuy phan méu phai dwgc thyc hién theo cac bwéc ligt ké dwéi day.
a) Thém 25 ml axit nitrit dm dac. Thém 10 ml nwéc rdi khudy déu.

b) Thém 0,25 ml thubc tim 5 % va d& nguyén trong ti khéi cé théng gi6 tét trong vong 16 h (qua dém).

CHU THICH: & g4y nhanh phan rng, cho phép gia nhiét dung dich dén 80 °C trén dia néng.

Néu con s6t lai kim loai b4t ky nao sau khi thiiy phan thi ching dwoc hoa tan, st dung buwéc 5.5.3.

5.5.3 Mau kim loai (trong binh chira 125 ml)

Mau dugc chuén bj theo 5.4.1.2 m), 5.4.1.3j), 54.2i),5.4.4 ).

Thay phan méu phai dugc thire hién theo cac buéc sau.

a) Thém 3 ml axit clohydric dam dac va 1 ml axit nitric dam déc.

b) Néu sy phan hiiy chira hoan toan trir s@i day vonfram, thém 2 ml axit flohydric

Khi toan bd kim loai (khéng nhét thiét 1a cac vét liéu thay tinh) da hoa tan, thém 20 ml axit nitric. Thém
10 ml nuérc va lac dé trdn déu.

c) Thém 0,25 ml thubc tim 5 % va dé nguyén trong ta khoi co thong gié tét trong vong 16 h (qua dém).
CHU THICH: D& a4y nhanh phan (rng, cho phép gia nhiét dung dich dén 80 °C trén dia néng.

56 Loc

Loc tAt ca cac méu da thily phan béng bd loc chén trung binh vao mét binh loc ¢6 dung tich 250 ml
(500ml, 1 000 ml hodc 2 000 ml) va lam loang vé&i nwérc khir ion dén mirc danh dau trén binh. Khong
dwoc str dung lai mang lgc.
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6 Phép do

6.1 Phép thir tring

Trwéc khi xtr Iy méu, can thyc hién phép thir tring dé khéng dinh rang khi khdng cé thly ngén sé
khéng anh hwéng dén gia trj do ciia mau.

6.2 Ghi lai dir ligu

Gi4 tri do cAn 13p lai ba Ian trén tirng dung dich I4y ra. Cac gia trj do dwoc cén Iy trung binh va khodng
tin cay la 95 % gia trj trung binh.

Lwong thily ngan do dwoc theo tiéu chudn nay can dwgec thé hign véi 2 chir s6 c6 nghia.

6.3 Phan tich

Quy trinh thir nghiém phan tich phai phii hop véi cac yéu ciu cia Didu 7 trong IEC 62321.

Péi v&i phrrong phap chuén bi miu trong 5.4.5, ¢6 thé 4p dung phwong phap phd hép thy nguyén tir
héa hoi dién nhiét (xem Phu luc A).
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Phu luc A
(tham khao)
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Phép do phd hip thu nguyén tir héa hoi dién nhiét (EVAAS)

A.1 Quang phd ké hap thu nguyén tir héa hoi dién nhiét

May phat hoi thiy ngan lam bay hoi thly ngan tir mau béng cach lam néng cac manh v& ctia bong
dén. Sau dé hoi thlly ngan dwoc dwa vao quang phd ké hdp thy nguyén tir d& do tdng lwong thly
ngan. Quang phd ké& hap thy nguyén t& can én dinh va tuyén tinh trong suét dai do. Bo diéu khién giam
sat sty hap thu cuc tim clia thily ngan dwa vao quang phd ké, va khéng ché nhiét G clia may phat sao
cho sy hdp thy khong vurot qua dai tuyén tinh clia quang phé ké. Bd tich phan sé cong cac tin hiéu hap
thu cyc tim trong giai doan gia nhiét toan bd. Hinh A.1 thé hién so db khéi cia thir nghiém EVAAS.

Hinh A.2 minh hoa mét vi dy vé& b tri thiét bj thir nghiém EVAAS.

Quang phd ké Bo diéu khién
Ngudn UV hép thy va b tich
nguyén tl phan
]
May phat hoi
thiy ngén

Hinh A.1 = C4u hinh cua thiét bj thir nghiém

dung quang phd ké hip thu nguyén tir héa hoi dién nhiégt
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pramayy

"\
H

CHU DAN
A Thiét bj loai bd thiy ngén F Béng dén thly ngan
B Bom khéng khi G B phat hién hip thy nguyén ti
c Ong gia nhiét thach anh H B6 tich phan
D Khay thach anh | B6 ngudn ¢6 bd didu khién
E Phan tir hép thy thach anh J B0 gia nhiét

Hinh A.2 - Vi du v b tri thiét bj thir nghiém dung

quang phd ké hip thu nguyén tir héa hoi dién nhiét

A.2 Thubc thir
Phai str dung céc thudc thir sau.
a) Nuwéc: Can sir dyung nwdc cb trao dbi ion hodc nudrc cét trong subt qui trinh nay.

b) Dung dich thily ngén axetat tiéu chun: hoa tan thily ngan axetat ¢6 @9 tinh khiét Ién hon 99 % trong
nwéc dé tao dung dich tiéu chuan.

Dung dich thiiy ngan axetat tiéu chudn can 13 vat liéu chuin dwgc chirng nhan hodc c6 thé truy
nguyeén.

¢) Nén st dung alumina hoat tinh dang hat hodc nghién c6 c& hat tir 40 pm dén 2 000 pum.
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A.3 Phép do

A.3.1 Phép do miu

Puwa khay vao éng gia nhiét thach anh (xem 5.4.5) clia quang phd ké hap thy nguyén t& héa hoi dién
nhiét, va khdi dong may phat (bd gia nhiét), bd diéu khién va bd tich phan dé bat dau do. Bo tich phan
tin hiéu hap thu cyc tim tir quang phd ké hip thu nguyén tlr cAn bat ddu ngay khi bat dau gia nhiét.
Khéng ché b gia nhiét trong khi van giam sat ndng dd thly ngan phat ra (xem chu thich trong A.3.2).
Duy tri nhiét dé & 240 °C hodc cao hon, va tiép tuc gia nhiét va tich phan dén khi khéng phat ra thiy
ngan nira.

A.3.2 Pwong cong hiéu chuin

Puwong cong hiéu chuén cla thiét bj can tuyén tinh trén dai do tir 0,01 mg dén 20 mg. St dung dung
dich thiiy ngan axetat tiéu chuén dé tao ra dwéng cong hiéu chuén. Dat mét Iép alumina hoat tinh 1én
khay va dung pipet loai nhd nhé mét lvgng thich hop dung dich Ién alumina hoat tinh. Bét d4u do ngay
khi khay dugc dwa vao éng thach anh gia nhiét trong quang phd ké hap thy nguyén t& héa hoi dién
nhiét, va duy tri nhiét do & téi thidu 360 °C. Lap dudng cong hiéu chuén tir quan hé gitra lvgng thiy
ngan héa hoi tir dung dich tiéu chudn va tich phan do dwoc cla tin hiéu hép thy cye tim. Legng thiy
ngan trong mau béng dén duwgc wéc lvgng tir dwdng cong hiéu chudn nay.

CHU THICH: Dai khi méu c6 thé bat ngdr phat ra lwgng thily ngan vugt qua dai do ndng do clia quang phd ké hap
thy nguyén t&r. Néu xay ra didu nay thi két qua phép do cb thé bj sai léch theo hwéng danh gia thap lugng thiy
ngén téng.
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Phuluc B

(tham khao)

Théng tin vé phwong phap tao diém lanh

B.1 M5 ta chung vé viéc thu hoi thiy ngan bing phwong phap tao diém lanh trén ca
béng dén mét ddu va béng dén hai diu

B.1.1 Qui dinh chung

Piém lanh 1a mdt viing nhét dinh trén bong dén huynh quang dwoc lam lanh xuéng xép xi 0 °C.

Thiy ngén sé& ngung tu & diém lanh nhét nay trong khoang phéng dién.

Sau khi hoan tit qua trinh nay, thiy ngan ty do trén thyc té s& khdng con lai trong bong dén va do dé
khéng phat ra birc xa UV nira. Anh sang d4u ra ciia bong dén chi con 1& m& va thwdng c6 mau hdng.
Trang thai ndy clia bong dén goi la ‘chay ti'. Khi quan sat thay trang thai chay téi nay thi gdn nhuw toan
bd thily ngan da ngung tu & diém lanh.

B.1.2 Bdng dén huynh quang hai dau

Déi véi béng dén huynh quang hai du, diém lanh dwgc tao ra bing hé théng lam lanh. Hé théng lam
lanh s& tudn hoan hdn hgp nwéc va etanol & 0 °C qua ngan thiy tinh. Ngan nay ¢6 hinh dang tron @&
I&p vira khit xung quanh éng phong dién.

B.1.3 Béng dén huynh quang mét diu

Béi v&i bong dén huynh quang mét dau, diém lanh dwgc tao ra biing thanh ddng ma c6 thé dat sat vao
b& mat béng dén. Thanh d@dng I4n Irrot dwoc ndi véi ngEn nay hodic ngan gidng hét va hé 1am lanh nhu
dugc str dyng véi béng dén hai diu (xem B.1.2).

B.1.4 Quidjnh chung
Thuong diém gitka clia dng dén hai ddu dugc chon 1am diém ngung ty thiy ngan.
Déi véi bong dén mdt dau, diém gitra clia mdt trong sé cac nhanh dwgc chon lam diém ngung ty.

Béng dén phai dugc cho lam viéc véi bd digu khién thich hop trong khi ngung ty thiy ngén ty do &
diém lanh.

Cho béng dén lam viéc trong khi thu hdi thily ngén tao ra sy chénh léch 1&n v& nhiét do gitra diém lanh
va phén con lai cia béng dén, do vay ddy nhanh téc do thu héi.
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Kich thuwéc vung diém lanh can twong (ng véi kich thuwdc bong dén. Thudng véi bong dén huynh
quang 120 cm thi diém lanh thuwdng c6 do dai khoang 10 cm. Déi véi bong dén nhd hon thi ving diém
lanh nhét thiét phai giam di. Phan thiy tinh dwoc Iy di phai I6n hon kich c& cla diém lanh.

B.1.5 Xt ly nito Idng cua diém lanh

Mac du chi can git lanh diém lanh cho dén khi két thic qua trinh ngwng ty nhung viéc thu héi thay
ngan c6 thé dugc bao quan béng nito' 1dng.

Pidu nay dwoc thirc hién bing cach quén chat manh len béng quanh bé mat diém lanh va sau d6 thdm
dam manh len bdng vao nito 1dng trong 10 min. Sau khi x& Iy, bong dén da san sang dé cat.
B.1.6 LAy phin diém lanh

Viéc ngwng tu thiy ngan & diém lanh tét nhét 1a tranh xa viing dién cyc. Didu nay cho phép rat phan
chtra diém lanh v&i kich thwdc an toan Ién gitka ving dién cic va tam diém lanh. Sau khi thyc hign vét
nirt nhd trén éng phong dién bang thly tinh va dé khong khi tran vao, phén con lai clia dng phéng dién
da san sang phan doan.

B.2 Quy trinh chi tiét dé ngwng tu thiy ngan tw do tai diém lanh
B.2.1 Béng dén hai ddu

Phai chuan bi m3u thi» nghiém theo cac budc sau.

a) Do chiéu dai clia béng dén va danh déu diém gitra.

b) Dat ngan thiy tinh (xem Hinh B.1) 1én ddu & diém gitra clia bong dén. Ngan thly tinh 1&p vira hoan
toan va khit xung quanh béng dén huynh quang.

Hinh B.1 = Vi du vé bé tri ngin thay tinh
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¢) Néi ngan thuy tinh v&i thiét bj 1am lanh sz dung dng nhya. Thiét bj 1am lanh cung cp lién tuc dong
hén hop nwédc-metanol & nhigt o xap xi 0 °C théng qua éng ndi véi ngan thay tinh.

d) Sau d6 chuyén béng dén da dugc gén ngan thiy tinh sang gia dét.

e) Néi thiét bj lanh va vin chit sao cho cé dong hén hgp nwdc-metanol lién tuc trong ngan thay tinh.

f) Dé bong dén dwoce dét véi bd didu khién dwoc chon thich hop, va ngung tu thily ngan ty do & didm
lanh sé bat d3u.

g) Khi bong dén khdng con sang nira, thiét bj lam lanh dwoc tit ngudn va Idy ngan thiy tinh ra.

h) Béng dén hoan chinh dwgc lam khd mat ngoai st dung khan cotton va ngay sau dé quén ving diém
lanh bang manh len béng va thdm d4m nito 1dng trong 10 min (xem B.1.5).

i) Tiép theo béng dén duwgc chuyén sang géc thir nghiém khoi.

j) Phan diém lanh dwoc 14y ra bang cach cét bong dén vé ca hai phia cta didm lanh. D& dam bao thu
dwoc lwgng thiy ngan ti da, cit m& bong dén cang xa diém lanh cang tét. Viéc cit nay dugc thyc
hién béng dung cu cét thich hop. Trwdc tién, thc hién mot vét rach v& ca hai phia va vé thly tinh bi
nirt ra, sau d6 ap suét trong béng dén bing véi ap suét bén ngoai, c6 thé mé béng den ra. Phan thly
tinh clia diém lanh dugc chuyén sang binh chira dé phén tich sau nay.

B.2.2 Béng dén mét diu
Phai chuén bj m&u thir nghiém theo cac buwéc sau.
a) Banh d4u diém gitra clia mét nhanh ciia béng dén.

b) D&t co cAu lam lanh (thanh + ngén thily tinh, xem Hinh B.2) 1&n chd danh d4u trén béng dén.

Hinh B.2 - Vi duy vé bd tri co cdu 1am lanh
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¢) bat béng dén véi co c4u lam lanh Ién gia

d) N6i ngan thly tinh clia co cAu Iam lanh véi thiét bi 1am lanh st dyung éng nhya. Thiét bi lam lanh
cung cp lién tuc dong hén hop nwéc-metanol & nhiét do xap xi 0 °C théng qua éng nébi v&i ngan thay
tinh.

¢) Néi thiét bj lam lanh va can than sao cho ¢ dong hén hgp nuwéc-metanol chdy lién tuc trong ngan
thay tinh.

f) D& bong dén dwoc dét voi bd didu khién dwoc chon thich hop, va ngung tu thiy ngan ty do & diém
lanh s& bt dau.

g) Khi béng dén khdng cdn sang nira, thiét bj 1am lanh dwoc tit ngudn va ldy ngan thay tinh ra khdi cor
cAu lam lanh.

h) Co c4u lam lanh, van tiép xuc véi béng dén, dugc dat vao nitrogen 16ng trong 5 min.
i) Tiép theo béng dén dwgc chuyén sang goc thr nghiém khéi.

j) Phan diém lanh duoc ldy ra bang cach cét bong dén vé ca hai phia clia diém lanh. D& dam bao thu
duoc lwgng thiy ngan téi da, cit m& bong dén cang xa diém lanh cang tét. Viéc cit nay dwgc thic
hién béing dung cu cét thich hgp. Trwéc tién, thyc hién mdt vét rach vé& ca hai phia va vé thly tinh bj
nirt ra, sau khi 4p suét trong bong dén béng véi ap suét bén ngoai, c6 thé mé béng den ra. Phan thiy
tinh ctia diém lanh dugc chuyén sang binh chira d& phan tich sau nay.
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