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L&i néi dau
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Su phat thai cua ngudn tinh - Xac dinh néng dd khdi lugng cua
luu huynh dioxit - Phuong phap sac ky ion

Stationary source emissions - Determination of mass concentration of sulfur dioxide — lon

chromatography method

1 Pham vi ap dung
Tiéu chuédn nay qui dinh phuong phap xac dinh néng dd khéi lugng clia luu huynh dioxit phat ra tir cac

thiét bi dot va cac qua trinh ky thuét va dinh rd dac tinh quan trong nhat ctia phuong phap.

Phuong phap mé ta trong tiéu chudn nay da dudc th& nghiém trong khodng néng do luu huynh tur
6 mg/m® dén 333 mg/m? véi thai gian 1ay mau 1a 30 min. Phuong phap nay c6 thé ap dung cho néng do
khéi lugng cla Iuu huynh dioxit vugt qua khoang néng dé trén bang cach pha loéng thich hop dung dich
mau th{ trudc khi phan tich / hodc bang cach dung mét thé tich I6n hon dung dich hap thu va cé thé ap

dung cho néng dé luu huynh dioxit nhd hon khodng néng do trén bang cach kéo dai thai gian 18y mau.

Tiéu chudn nay c6 thé ap dung dé phan tich nhiing mau c6 chita cac néng d6 khong dang ké cda luu

huynh trioxit va cac sunfat dé bay hoi (< 5 % néng dé luu huynh dioxit du tinh) va amoniac (< 5 mg/m®).

Tat c& cac nong dé dudc qui vé khi khd & nhiét d6 273,2 K va ap suét 101,3 kPa.

2 Tiéu chuan trich dan

TCVN 6502: 1999 (ISO 6879:1995) Chat lugng khong khi — DAc tinh va cac khai niém cb lién quan véi
cac phuong phap do chat lugng khong khi.

TCVN 5975: 1995 (ISO 7934:1989) Su phat thai cla ngudn tinh — Xac dinh néng dé khéi lugng luu
huynh dioxit — Phuong phap hydro peroxit/bari perchorat/thorin.

TCVN 5976:1995 (ISO 7935:1992) Su phat thai clia nguén tinh — Xac dinh néng dd khéi luong cia luu
huynh dioxit — D&c tinh clia phuong phap do tu dong.
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TCVN 6192: 2000 (ISO 10396:1993) Su phat thai cia nguén tinh — Lay mau dé do tu dong cac néng
do khi.

TCVN 5958:1995(ISO Guide 25:1990) Yéu cau chung vé nang luc cla phong hiéu chuan va thi

nghiém.

3 Nguyén tac

Hat mau khi thai dai dién qua dau Idy mau khéng ché dugc nhiét do réi loc va suc qua dung dich hidro
peroxit véi tdc dd va thai gian qui dinh. Luu huynh dioxit trong mau khi thai dugc hdp thu vao dung dich
va tao thanh céac anion sunfat. Nong dd khéi lugng ctia sunfat trong dung dich hdp thu sau dé dudc xac

dinh bang phuang phap séac ky ion.

4 Thudc thir

Céc thudc thir phai dat dd tinh khiét phan tich. Nudc st dung khéng dudc cé sunfat va c6 do dan dién
< 0,01 mS/m va khéng dugc chlra hat c6 kich thuéc > 0,45 um. Théng thudng, nhiing qui tdc thuc hanh

an toan trong phong thi nghiém phai dugc tuan tha trong qua trinh diéu ché thudc thd.
4.1 Dung dich hap thu, H,0, 3%

Hat 100 cm?® dung dich hidro peroxit (H,0,) 27% - 30% (phan s& mol) cho vao binh dinh mirc mét vach
1000 cm®. Binh mic bang nudc va lac déu. Pha thudc thf nay trong ngay dung.

4.2 Dung dich ria giai
Su lua chon dung dich rta giai phu thudc vao cdt tach va detector clia cac hang san xuat. D& pha chinh

xac thanh phan cla dung dich rlra giai theo huéng dan clia cac hang san xuéat.
Chu thich — Véi cac may sac ky ion c6 st dung ky thuat nén, chat rira giai dién hinh 1a dung dich NaHCO; 1,7 x
10-* mol/l va Na,CO, 1,8 x 10 mol/I.

4.3 Dung dich géc, sunfat chuan S03°10,4 x 10~ mol/l

Hoa 1,8141 g kalisunfat (K,SO,) loai tinh khiét phan tich trong nuGc tinh khiét va pha lodng thanh 1 lit

trong binh dinh méc moét vach 1000 m?. 1 cm?® dung dich géc nay tuong Gng véi 1 mg SO; .

Chu thich — Dung dich géc sunfat chudn bén viing it nhat 28 ngay néu bao quan & 277 K. Dung dich chudn dudc
diéu ché& bang cach pha lodng dung dich géc chudn véi dung dich hdp thu nhu qui dinh trong 7.4.2.

4.4 Dung dich hoan nguyén cét khu

D& dung dich hoan nguyén cét khir c6 thanh phan chinh xac, pha theo huéng dan cla hang san xuét.

Chu thich - Thi du dung dich H,S0, 12,5 x 10 mol/I.
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5 Thiét bi, dung cu
5.1 Thiét bi 1dy mau
5.1.1 Yéu cau chung

C6 thé dung cac thiét bi 1ay mau khac nhau dap (ing dudc nhiing déc tinh da qui dinh d6i v6i méi thanh
phan dugc dung. Cac dac tinh dudc trinh bay trong diéu 9, thi du (ng véi thiét bi 18y mau dudc mé ta tu
diéu 5.1.1 dén 5.1.16. Diéu quan trong la toan bd cac bdé phan cua thiét bi 1dy mau phia trudc binh hap

thu th{&r nhat déu dugc dét néng va cac thanh phan nay khéng phan (ing hoac hap thu SO,.

Chu thich — Trong céac trudng hop dic biét, 6ng néi 1an khi khéng dudc d6t néng cé thé dudc st dung gilta bd loc
dugc dét ndng va binh hap thu th(r nhat nhung binh h&p thu nay phai dudc trang rlra ki bang dung dich hap thu sau

khi I&y mau va nuéc rlra nay dudc gop vao mau tha.
5.1.2 Pau lay mau

DPA4u 18y mau phai bang thly tinh bo-silicat hodc éng silic nung chady ma mét dau cé khép néi mai tron.
C6 thé dung dau Idy mau c6 chiéu dai va dudng kinh trong khac nhau nhung thdi gian luu trd mau khi
trong dau I&y mau phai la t&i thiéu. Dau 1ay mau dudc bao boc mét I6p vé tao nhiét, dudc bao vé va dat
trong mot 6ng kim loai. Dung mét vit gilr dé diéu chinh d6 dai clia dau |dy mau dé co thé téi dugc diém

do dai dién trong mat phang do clia 6ng dan khi thai.

Chu thich — Thi du vé céac kich thuéc dau I&y mau thich hop dude minh hoa & hinh 1.
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Kich thuéc tinh bang milimet

500

1. Ong kim loai bao vé 4. Thanh &ng dan khi thai

2. Pauldy mau 5. B6 loc bui va gia d&

3. Vit gilr 6. Hudng dén binh hap thu
----- chi ra cac vung dudc dét nong

chiéu dai dau I&y mau dén bd loc bui (A) 500 mm
dudng kinh dau 1dy mau 10 mm
dudng kinh trong 6ng kim loai bdo vé 80 mm dén 100 mm.

Hinh 1 — Vi tri cha ddu ldy mau, gia dd bo loc va ong bao vé

5.1.3 Gia do bo loc

Gia dd bo loc phai bang thuy tinh bo-silicat hodc thuy tinh silic nbng chay véi hai dau cé khép ndéi mai
tron. Gia dd bd loc dudc bao boc bang vé tao nhiét va dudc ndi véi dau 18y mau va dudc dat vao trong
6ng kim loai bao vé nhu da minh hoa & hinh 1. Nhiét 6 sau gia d& bo loc dugdc kiém tra bang mét chiéc

cap nhiét dién.

Chu thich 1 — Trong cac trudng hgp déc biét, nhimng noi c6 nhiét dé khi thai > 473 K, v6 tao nhiét bao quanh dau
I&y mau, gia dd bd loc va 6ng ndi c6 thé bd ra khéng can dung. Tuy nhién nhiét do trén dudng 14y mau phia trudc
binh hap thu tht nhat khéng dudc tut dudi nhiét a6 diém suong axit cGa khi thai.

Chu thich 2 — Thi du vé kich thudc thich hop cla gia dd b loc dugc minh hoa & hinh 2.
5.1.4 BO loc bui

C6 thé dung bd loc bui va gia dd bo loc c6 thiét ké khac nhau nhung thdi gian luu trd cla mau khi tai
day phai la t8i thiu. Vat liéu loc (sgi thach anh ho#c bong thach anh dudc nhéi chat) phai cé hiéu suat
loc t6t hon 99,9% déi véi bui c6 dudng kinh > 0,6 um d&i véi luéng khi dang 18y mau.
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Chu thich 1 — Thi du vé b6 loc bui béng thach anh thich hgp kiéu "6ng 16t” dudc minh hoa & hinh 2. Bé loc dudc gilt
d bén trong gia d& bang ludi thép khéng gi.

Chu thich 2 — Trong mét s6 trudng hdp, can kiém tra kha nang phan (ng giita SO, trong mau khi va cac hat bui
dugc gili lai trong bd loc. Piéu nay cé thé thuc hién dudc bang cach so sanh cac két qua phan tich sunfat cla cac
phan bui thu dudc tir bd loc da st dung khi 1y mau theo tiéu chudn nay va bui thu dudc & ngudn khac tai thoi diém

|&y mau, thi du & cyclon.

Kich thudc tinh bang milimét

NS 4s/k0 A 1 NS 14s23

‘_._350,_ . I -1 | 100

1. B0 loc bui sai thach anh (kiu 6ng 16t) 90 mm x 30 mm dudng kinh trong.
2. Cap nhiét do.
Hinh 2 — Thi du vé bd loc bui va gia dé bd loc

5.1.5 Binh hap thu

Hai binh h&p thu c6 khép néi thuy tinh mai tron va bén trong binh c6 16ng mét mang loc thly tinh x&p.

C6 thé dung binh hap thu ¢6 kich thuéc va hinh dang thay d8i mién la hiéu suat hap thu dat qui dinh 7.1.

Chu thich — Thi du hai binh hap thu ¢ 125 cm?® kiéu Drechsel c6 mang loc thuy tinh x8p duding kinh ¢ 16 tif 40 um

dén 90 pum dugc s dung (xem hinh 3).

5.1.6 Vo tao nhiét

V4 tao nhiét hodc bang tao nhiét c6 kha nang tao nhiét do it nhat 1a 473 K.

5.1.7 B® diéu chinh nhiét do

B6 diéu chinh nhiét dé thich hop cho viéc st dung vé hodc bang tao nhiét.
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Hinh 3 — Thi du vé binh hap thu
5.1.8 Binh bay

Binh hap thu dudc 13p trong né mét 8ng hap thu khédng cé mang loc. Binh nay dudc dat ndi ti€p sau binh
hap thu th( hai dé thu lai dung dich hap thu bi bén sang.

Chu thich — Viéc st dung binh bay la tuy chon.
5.1.9 Ong lam khé

Ong thuy tinh hozc binh hdp thu dugc nhéi tac nhan 1am khé dé sdy khé mau khi va dé bao vé déng hé
do luu lugng khi va bom.
Chu thich — Thi du c6 thé dung silicagel (c8 hat tir 1 mm dén 3 mm) da dudc say kho trudc & 448°K it nhat trong 2 h.

5.1.10 Bom lay mau

Dung loai bom mang kin ¢6 kh& ning hat mau khi thai & luu lugng tir 0,02 m®h dén 0,2 m%h trong
khoang thoi gian 18y mau véi ap luc tir - 10 kPa dén - 30 kPa. C6 thé dung mét binh dém nhd & gilta

bom va luu ludng ké& dé han ché su anh hudng clia cac xung ctia bom mang 1én luu lugng ké.

5.1.11 Téc k&

May do luu luong hodc tdc ké c6 kha nang do luu lugng mau khi ¢6 gi6i han sai s6 < + 2 % gidi han trén

clia phép do.
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5.1.12 Van diéu chinh
Van kim c6 kha nang diéu chinh luu lugng khi thai tir 0,02 m®h dén 0,2 m3/h.
5.1.13 Dung cu do khi

DPéng hé do khi kho cé thé dung & luu lugng khi tir 0,02 m3/h dén 0,2 m¥h, gii han sai s6 < + 2% thé

tich do va cé gén moét nhiét k& (5.1.15).
5.1.14 Ong ndi

Ong ndi c6 dai chiéu dai va dudng kinh trong khac nhau. T4t ca cac bo phan ctia hé théng 18y mau phia
tru6c binh hdp thu d4u tién phai lam bang vat liéu khdng phan (ing hodc khéng hap thu SO,. D6i véi cac
bd phan phia sau binh hap thu, cac yéu cau nay khéng can nghiém ngat bang nhung nén dung cac vat

li€u khéng bi an mon.

Chu thich — Céac vi du vé nhiing vat liéu thich hgp Ia thuy tinh bo-silicat, thuy tinh silic néng chay va poly
tetrafluoetylen (cac bd phan phia trudc cac binh hap thu) va polyetylen va cao su silicon (cac bé phan phia sau cac
binh h&p thu).

5.1.15 Nhiét ké

Nhiét k€ do dudc trong khoang 268 K dén 323 K, gidi han sai s6 < + 2% gidi han trén clia phép do.
5.1.16 Ap ké&

Ap ké& c6 kha nang do ap suat khi quyén (kPa) tai noi 1dy mau, sai s6 < + 1% gi6i han trén cia phép do.
5.1.17 Déng hd bam giay

5.2 Thiét bi phan tich

5.2.1 Can phan tich

Can phan tich c6 kha nang can chinh xac dén 0,0001 g.

5.2.2 Sic ky ion

Hé théng phan tich hoan chinh bao gdm may séc ky ion va cac dung cu can thiét gém bom tiém, cot
phan tich, khi nén, detector va thiét bi ghi. Cac yéu cau t6i thiéu thiét y&u déi véi hé théng séc ky ion
trong pham vi cla tiéu chuén nay nhu sau (xem hinh 4).

a) Hé théng bom mau: c6 thé ding mét hé théng bom mau tu déng c6 thé tich nhat dinh.

b) Cét tach anion: c6t nay tao ra do tach anion trong mau, c6 kha nang do t6t dién tich va chiéu cao

pic clia anion sunfat. Cac anion khac c6 thé cé mat trong dung dich mau bao gém: F~,CI” va
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NO; . Kha nang phan giai cla cot tach phai c6 di dé cho d6 phan gidi pic (Rs) khéng nhé hon 1,3

trong do6
e _ 2t — 1)
(Wi + w,)
trong dé

t la thai gian luu cla pic thi nhét, tinh bang giay;
t, la thai gian luu cla pic thit hai, tinh bang giay;
W, la chiéu roéng clia pic th(r nhat, tinh bang giay trén truc thai gian;
W, la chiéu rong clia pic th( hai, tinh bang giay trén truc thdi gian.

N6i chung, nén dung mét cot trudc hodc cot bao vé anion dé bao vé cot tach anion. Néu khéng ding
thi thai gian Iuu s& ngén hon. Hai loai cot khac nhau c6 thé dudc s dung: cac cot cé chlra cling chat

nén nhu cot tach, va cac cdt dudc nhéi polyme x8p c6 16 16n.

c) Detector: phuong phap phat hién s& dua vao viéc do doé dan dién c6 hoac khéng cé thiét bi nén

va c6 kha nang cung cép di liéu theo yéu cau trong 7.5.

d) Thiét bi ghi: mét hé théng s dung may ghi gidn d6 va may phan tich hodc |a mét hé théng ghi dir

liéu bang may vi tinh dap (ing cac yéu cau 6 7.5.

10
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1. Céac binh ch(a dung dich rita giai 7. May ghi, may phan tich, may vi tinh

2. Bom 8. BO phan cung cdp dung mdi rlra
3. B6 phan bom mau giai ho&c dung dich mau

4. Cot tach 9. Tach chéat phan tich

5. Thiét bi nén 10. Phat hién chat phan tich

6. Hop detector 11. P4u ra dir liéu

Hinh 4 — Vi du vé mdt may séc ky ion
6 Lay mau

6.1 Can dam bdo rang cac néng dd khi da do 1a dai dién cho cac diéu kién trung binh bén trong 6ng
dan khi thai theo TCVN 6192: 2000 (ISO 10396). Vi tri Idy mau phai hoan toan khéng bi can trd, gay anh
hudng I16n dén luu ludng dong khi trong 8ng dan. Thudng thudng ndng dd khi 6 nhiém trén mit cat
ngang la déng déu do su tron réi, khuyé&ch tan. Thém vao dé, vi tri Idy mau phai dugc lua chon sao cho

an toan cho ngudi van hanh, dé tiép can va c6 nguén dién.

6.2 L3p thiét bi theo qui dinh & 5.1 d& thu dudc mot loat mau theo so d6 mé ta & hinh 5. Phai han ché
thé tich tréng ho#c thé tich chét & dau 14y mau dén mdc t6i thiéu, gia dd bo loc va 6ng dan tdi binh hap
thu dau tién phai 1a ngén nhat. S& dung cac dau néi thuy tinh nham hinh cau dudc béi tron va cac kep
gilr 6 phia trudc binh th( hai. DS vao hai binh hap thu (5.15), méi binh 80 cm® dung dich hap thu (4.1).

11
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6.3 Cam dau do vao ndi 1ay mau (5.1.2), bat may bom mau (5.1.10) va kiém tra dd kin ctia hé théng
|&y mau theo ky thuat théng thudng clia phong thi nghiém. Than trong rat diu 18y mau va tat bom lay

mau.

6.4 Boc dau ldy mau (5.1.2), gia dd bd loc bui (5.1.3) va 6ng ndi véi binh hdp thu diu tién bang vo tao
nhiét (5.1.6). Bat hé théng tao nhiét va diéu chinh bd phan diéu chinh nhiét dé (5.1.7) sao cho trong
su6t thai ky 18y mau; nhiét dd & viing dudc d6t néng phai dam bao yéu cau cao hon diém suong axit cla
khi thai.

Chu thich — Nhiét d6 sau b6 loc bui dudc kiém tra béng cp nhiét dién. Kinh nghiém cho thdy nhiét d6 448 K thudng

la da.

6.5 Cam dau lay mau vao 16 trén thanh &ng dan khi thai va dat dau do 1ay mau vao diém do dai dién

trong mat phing do ctia 6ng dan khi thai.

Van chat kep gilr 6ng kim loai bao vé dau 18y mau. Trat kin khe hd gilta dau |4y mau va 16 & trén thanh
6ng dan khi thai bang mot chat gan thich hap dé ngan khong khi xung quanh khéng vao dudc diém do
ho&c ngan khi thai thoat ra. Trong thdi ky dét néng (khoang nilia gid) phai cha y can than dé trong
trudng hop cé su khac nhau 16n vé ap suat gilra khéng khi xung quanh va khi thai, dung dich hap thu sé
khong thoat ra khoi binh hap thu.

6.6 Cudi giai doan tao nhiét, ghi lai thé tich khi do dugc (V) trén déng hé do khi (5.1.13), bat bom lay
mau (5.1.10) va déng hé bam gidy (5.1.17) va diéu chinh van diéu chinh (5.1.12) dé c6 dudc luu luong
khi nhu qui dinh 0,06 m3/h.

Chu thich — C6 thé sl dung t6c dd luéng khi cao hon néu nhu hiéu suat hap thu qui dinh & 7.1 c6 thé kiém  dinh

dugc.

6.7 Thdi gian 18y mau thudng la 30 min. Ghi lai nhiét d6 18y mau doc dudc (T,) trén nhiét k& do khi
(5.1.15) va ap suat (P) trén ap k& (5.1.16). Luu luong mau khi lua chon cang 6n dinh cang tét.

Chu thich — Nhiing nai ¢6 néng dd khai luong luu huynh dioxit nhu du ki€n < 6 mg/m?, thdi gian 18y mau phai kéo

dai thém dén mc dat dudc ndng do sunfat > 1 mg/l 6 dung dich mau cudi cling cla diéu 6.7.

6.8 K&t thic thai ky |14y mau, tat bom I&y mau, ghi lai thdi gian doc dudc trén ddng hé bam giay va doc
thé tich (V,) trén déng hé do khi. Thao cac binh hap thu va chuyén toan bd thé tich dung dich hap thu
cla cé hai binh vao chai dung mau 250 cm®. Bung mau bang cac chai sach bang thiy tinh hoac
polyetylen. Trang céac binh h&p thu va c& cac 6ng cdm vao binh hdp thu va ding qua bép cao su dé nén
dung dich qua mang loc x6p. N&éu cé dung binh bay thi rifa c& binh bay va gop nuéc rlia véi cac nuéc

trang. D&n nudc trang vao cac dung dich mau da hop lai 6 trén vao chai dung mau.

Mau dudc bao quan trong td lanh cang sém cang t6t trudc khi phan tich. Thai gian luu mau t6i da la
28 ngay d6i véi anion sunfat & nhiét d6 277 K.

12
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Chu thich — Trong céc trudng hop néng d6 luu huynh du kién |a thap, khi dung dich hdp thu nghi la c6 néng do
sunfat nén cao hodc khi c6 mét lugng 16n chat ngung tu trong binh hdp thu thi dung dich hdp thu va nuéc rlra phai

dudc gilf riéng trong ba chai dung mau khac nhau va phan tich riéng ré.

6.9 Dé& lay b8 xung mau khi thai, cho vao hai binh hap thu, mdi binh 80 cm?® dung dich hap thu, thay
binh hdp thu va tién hanh nhu qui dinh trén. Phai tinh dén téng thé tich khi thai cho tat ca cac mau da
|y, néng do6 bui du kién trong khi thai va bat ky su gidm luu lugng khi trong qué trinh 18y mau dé ngudi

|&y mau c6 thé danh gia xem c6 can thay bd loc bui hay khéng.

6.10 Chuan bi mau khi zero (mau " khéng") bang cach thém khoang 100 cm?® dung dich hap thu vao mét

chai dung mau.

6.11 N&u khong c6 kinh nghiém dé kiém tra hiéu suat hap thu cla cac binh hap thu déi véi thiét bi va

diéu kién I&y mau thi phai tuan tha theo qui trinh dudc qui dinh 6 7.1.

7 Qui trinh phan tich

7.1 Kiém tra hiéu suat hap thu

Huat dung dich hap thu (4.1) cho vao hai binh hdp thu, méi binh 80 cm?®, binh hap thu th& nhat dudc goi la
A va binh h&p thu th( hai dudc goi la B (5.1.5). L&p dung cu hap thu nhu qui dinh (5.1) dé thu dudc day

|&y mau / hé théng I&y mau nhu mé ta trong hinh 5.

Dua trén viéc xem xét ndng do khéi luong du kién cla luu huynh dioxit, chon thdi gian 18y mau thich hop
dé két qua hap thu vao khoang 0,45 mg Iuu huynh dioxit & binh hdp thu th& nhat A (tuong duong véi
néng d6 sunfat & A 1a 8,4 mg/l). Tién hanh 18y mau nhu qui dinh tr 6.1 dén 6.6. K&t thuc thai ky 18y mau,

tat bom &y mau, ghi thai gian 1ay mau va doc thé tich mau 13y (V,) trén ddng hd do khi.

Théo cac 6ng hap thu ra khdi hé théng 1dy mau va chuyén dung dich mau tir cac binh hap thu A va B
vao hai chai dung mau riéng biét. N&u c6 dung binh bay thi gép dung dich mau ctia binh vao binh mau
B. Trang riéng tiing binh hdp thu bang dung dich hap thu va trat cac nudc trang vao cac chai dung mau.
Chia hai dung dich mau thanh bén phan xap xi bang nhau, ghi nhan A1, A2, B1 va B2 bang cach phai
dung thém hai chai dung mau nita. Xac dinh thé tich ctia b&n dung dich Va;, Vas, Vs va Vg,. Hop céc
dung dich A1 va B1, 1ac déu va dan nhan (A1+B1).

Phan tich cac mau (A1+B1) va A2 nhu qui dinh trong 7.2 va xac dinh cac néng dé sunfat Ca1+a1) Va Cpo.
Tinh hiéu suat hap thu clia binh hap thu A biéu thi b&ng phan s6 cla khdi lugng sunfat da hap thu trong
binh h&p thu A chia cho t6ng khai lugng sunfat da h&p thu trong binh hdp thu A va B nhu sau:

Cao x (Va1 + Vao)

Hiéu suéat hap thu cla A =
CiareBy * (Va1 + Vao + Vg + Vgo)

L&p lai 7.1 va xac dinh hiéu suat hap thu cta binh hap thu th( hai bang cach trao ddi vi tri cia hai binh

h&p thu trong hé théng |dy mau / day 1&y mau.
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Hiéu suat hap thu cla hai binh hap thu t6i thiéu phai dat 0,95.
7.2 Phan tich

Khai ddng may sdc ky ion theo huéng dan cla hang san xuat va kiém tra xem may da sdn sang dé van
hanh chua (thi du: dudng nén én dinh). Kiém tra chuan hoa hé théng hang ngay va néu can, hiéu chuan

lai nhu mo ta trong 7.4.

5
fﬁhﬂ
l_/o -
2 / N
Il
II
2. §
N
i "
10
1
1. Thanh 8ng dan khi thai 7. Bom
2. Pau 18y mau va bo loc bui 8. Binh dém (tuy chon)
3. Céc binh hép thu chita dung dich H,0, 3% 9. Luu lugng k&
4. Binh bay (tuy chon) 10. Nhiét ké
6. Van diéu chinh

Hinh 5 — Hé théng 1ay mau
Truéc mbi lan bom mau, xac dinh téng thé tich dung dich mau (V) bang 6ng dong chia vach (chinh xac
t6i 1 cm?®)
Nap va bom mét lugng nhéat dinh dung dich mau da dudc loc va trén déu (mang loc ¢& 16 0,45 um). Rita

vong chita mau that k§j sau méi 1an chay mau bang dung dich rta giai. Dung véng chra mau cling cd dé

chay mau chudn va mau thi. Ghi lai tin hiéu, thi du pic sunfat theo don vi dién tich ho%c chiéu cao cla pic.
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D6 rong cla clra sé thai gian luu dung dé nhan biét phai dua vao két qua do thuc té va dao dong thuc té
cla thai gian luu trong khi chudn hoa trong qua trinh / thdi gian moét ngay. Ba 1an d6 léch chuén cla thdi
gian luu c6 thé dudc dung dé tinh toan kich thudc goi y clia mot clra s8. Tuy nhién kinh nghiém cla cac

nha phan tich sé rat c6 trong lugng trong viéc bién giai cac sac dé.

N&u tin hiéu dau ra vudt qua khodng néng do lam viéc da dudc chudn hoa cla hé théng thi phai pha
lodng mau bang mét lugng dung dich hdp thu thich hop va phan tich lai. Néu séc dé thu dudc khéng dat
yéu cau vé dd phan giai hoac viéc xac dinh pic sunfat con nghi ngd thi b6 sung vao mau mét lugng chat

chuén thich hgp va phan tich lai.

Chu thich — Thai gian luu 14 i 1& nghich d6i v8i néng do va ion sunfat d4c biét nhay trong mét s6 trudng hop, su
chuyén dich pic c6 thé 1am cho dd phan giai kém hoac khé dinh tinh.
Tinh néng dd sunfat bdng mg/l (Cs) bang cach so sanh tin hiéu ra véi dudng chudn sunfat c6 tinh dén

bat ky su pha lodng nao.

Tuong ty, xac dinh néng dd sunfat ctia mau "khéng" (C,).
7.3 Chatcan tré
7.3.1 Luu huynh trioxit

Luu huynh trioxit (SO;) (thudng xuét hién dudi dang khéi clia axit sunfuric 16ng hoac dang khi & nhiét do
cao) dudc hap thu vao dung dich hap thu tao thanh anion sunfat va dudc xac dinh bang sac ky ion. Tuy
nhién trong nhiéu qua trinh diéu tra khi thai, luu huynh trioxit chi c6 mat véi mét lugng nhé va xem nhu
c6 thé bd qua. Thi du: néng d6 khéi luogng luu huynh trioxit thudng nhé hon 0,05 1an néng dd khéi lugng
luu huynh dioxit. Trong trudng hdp néng dd khdi lugng Iuu huynh dioxit can phai xac dinh riéng biét khéi
ndng dd Iuu huynh trioxit trong khi thai thi ap dung phuong phap phan tich khac véi phuong phap qui

dinh trong tiéu chuén nay.

7.3.2 Sunfat bay hoi

Cac sunfat bay hoi, trong diéu kién 18y mau tao ion sunfat trong dung dich h&p thu c6 thé gay anh

hudng dén két qua.

7.3.3 Amoniac
Amoniac trong khi thai cé thé dan dén viéc tao thanh cac hat min amonisunfit va amoni sunfat cé thé di
qua dung dich hdp thu gay nén sai s6 am. Trong céac trudng hop néng dé amoniac quéa cao, nghia la

> 5 mg/m?®, ap dung phuong phap phan tich khac véi phuong phap qui dinh trong tiéu chuén nay.
7.3.4 Su nhiém ban

Su can trd cé thé gay nén bdi cac tap chat co trong nudc th hodc cac dung cu ldy / x{ Iy mau dan dén

két qua gid 1am cho dudng nén trong séc ky ion dang cao.
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7.4 Hiéu chuin

7.41 Xay dung cac théng s van hanh thiét bi sic ky ion tuong duong v6i cac théng s6 nhu trong

huéng dan clia cac hang san suat.

7.4.2 Pha cac mau chudn ho4 téi thiéu & ba mlc néng dd va moét mau zero (dung dich hap thu) trong
khodng néng do lam viéc da lua chon. N&u khodng lam viéc da dudc chudn vudt qua khoang tuyén tinh
cla hé théng, mot luong dd 16n cac mau hiéu chuidn phai dudc phan tich d& cho phép xay dung mot
dudng chuén chinh xac. Mét trong nhitng dudng chudn phai c6 néng dd gan gidi han phat hién nhung sé
cao han néu hé théng dudc van hanh & con s6 cla khodng c6 néng dé thap hon. Cac mau hiéu chuén
khac phai tuong (ng vG6i khoang nong dé du kién cla mau hodc phai xac dinh khoang lam viéc cla
detector. Trir khi su thiét 1ap khodng pha lodng dudc chiing minh ndm trong khodng tuyén tinh, thi du +

2%, mbi khoang néng d6 phai dudc chudn hoa riéng.

Chu thich 1 — Mau hiéu chudn 1& mét dung dich sunfat da diéu ché trong phong thi nghiém tir dung dich chuén géc

va dudc pha lodng chinh xac theo yé&u ciu bing dung dich hap thu dé& hiéu chuin tin hiéu ra c6 lién quan t6i néng do

sunfat.

Chu thich 2 — Thi du d@8i véi néng d6 luu huynh dioxit nam trong khoang tir 6 mg/m® dén 333 mg/m?, khoang lam
viéc cho céac ndng dd sunfat tir 0,1 mg/l dén 9 mg/l 1a thich hop (64 1a phan t& lugng cla luu huynh dioxit va 96 1a

phan t& luong cla ion sunfua).

7.4.3 Bom moét lugng mau chudn dau tién tuy thudc vao thé tich vong chira mau va lap bang cac tin
hiéu ra phu thudc vao néng dd. Trang rlira nhanh vong chita mau bang dung dich rlra giai va I&p lai nhu
trén cac dung dich chudn khac va mau "khéng". K&t qua dudc st dung dé 1ap mét dudng chuén sunfat.

Ghi thai gian luu trong qua trinh nay.

7.4.4 Kiém dinh dudng chudn hang ngay va méi khi thay ddi dung dich rlra giai anion hodc sau mét dot
20 mau. Né&u thdi gian luu thuc t& thay déi so v6i thdi gian luu du kién 16n hon + 10% thi I&p lai phép thir

v6i cac mau hiéu chudn maéi. Néu két qua van trén + 10% xay dung lai dudng chuén sunfat méi.

7.4.5 Dap (ing khong tuyén tinh trong khoang lam viéc cla detector c6 thé xuét hién khi dung luong cot
tach bi qua tai. Tin hiéu cla mau th{ khi pha lodng 1 thanh 10 (10 1&n) phai dudc so sanh vdi tin hiéu
mau th{r khéng pha lodng. N&u néng dé sunfat sau khi tinh c6 cung két qua, khéng can phai pha loing

mau thd.

7.5 Kiém tra chat lugng
Phuong phap séc ky ion nay dudc cac nha phan tich cé kinh nghiém thuc hién hodc dudi su giam sat

cla ho va ho phai bién gidi cac két qua trén sic db. Méi phong thi nghiém phai cho cac két qua dudc

chdp nhan bang phuong phap nay va phai c6 mét chuong trinh kiém tra chat ludng dudc céng nhan
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chinh théc vé su pht hop v6i TCVN 5958: 1995. Thi du vé mét chuong trinh kiém soat chat lugng phu
hop dudc trinh bay trong phu luc A.

8 Biéu thij két qua

N6ng dé khéi luong luu huynh dioxit (Cm) tinh bang mg/m® cé trong mau khi thai & trang thai xac dinh
P=101,3 kPava T =273,2 K, Ung véi khi kho theo céng thiric sau:

_ 64 (G, xVs)-(C, xVs) (273+T) 1013
T 04 V, -V, 273,2 P

C

trong dé
C, la néng doé sunfat mau "khéng", tinh bang miligam trén lit;
Cs la néng dd sunfat trong mau thi, tinh bang miligam trén lit;
T la nhiét d6 cla thé tich khi thai qua déng hd do khi & diéu kién diéu tra, tinh theo d6 Celcius (°C);
Vs la thé tich dung dich mau, tinh bang lit;
VS' la thé tich dung dich hadp thu trong dung dich mau, tinh bang lit;
V, la thé tich doc dudc trén déng hé do khi khé & thdi diém bat dau 18y mau, tinh bang mét khai;
V, lathé tich doc dudc trén déng hd do khi kho & thdi diém két thac 18y mau, tinh bang mét khéi;
P 1a ap suat khi quyén tai thoi diém 14y mau, tinh bang kPa.

Chu thich 1 — Trong cac trudng hgdp thé tich khoang tréng 16n ho&c thé tich mau 18y nhé va thé tich khoang tréng c6

chita khéng khi xung quanh thi phai udc lugng thé tich khodng tréng va trir di & (V,-V,) trong cong thic trén.

Chu thich 2 — Trong hau hét cac trudng hdp, cé thé gia thiét V. = V, . Tuy vay khi ndng dé luu huynh dioxit dy ki€n
la thap khi dung dich h&p thu nghia la cé néng dd sunfat nén cao, hoac khi mét lugng 16n chat ngung tu thu dugc
trong cac binh h&p thu, tuy nhién dung dich cia méi binh hap thu (A va B) va nuéc rlra binh phai dudc phan tich riéng
(xem 6.7). Néu néng do va thé tich clia cac dung dich nay dudc biéu thi bang C.,, Ce, C,» Vea, Ve va V,, mot cach

riéng ré thi trong cach tinh trén: W, = V,, + 0,16 va s6 hang (C, - V,) dudc thay b&ng [(C. . Via) + (Ces - Ves)]-

9 Dac tinh ky thuat
9.1 Gidi han phat hién

Gi6i han phat hién clia phuong phap th dudc danh gia la 6 mg/m?® khi cho mét thé tich 0,03 m? khi thai
can nghién clu di qua hé thdng 18y mau. Tuy nhién diéu nay phu thudc vao gidi han phat hién néng do

sunfat 1,0 mg/l bang phan tich sac ky ion:

Chu thich 1 — Giéi han phat hién nay Ia gia tri ma tai d6 50 % gia tri d6 dudc vuct qua gidi han phat hién
(TCVN 6502: 1999 [ISO 6879]).
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Chu thich 2 — Gigi han phat hién nay c6 thé cai thién dudc bing nhiing thay ddi trong qua trinh 18y mau (thi du tang

thai gian 18y mau) va trong hé théng séc Iy ion dudc dung (thi du thay déi khoang néng d6 lam viéc).

9.2 Do léch chuan trong diéu kién lap lai

Céc chuén ¢ tinh nang trinh bay dudi day da thu dudc tir hai day 18y mau va dung phuong phap dudc
mo ta& trong tiéu chudn nay. Dua vao néng d6 khéi lugng cla luu huynh dioxit tim dudc trong cac thé tich
mau khi thai nhu nhau dudc 18y déng thdi tai cing mét diém do, d6 Iéch chudn trong cac diéu kién thir

dé 1ap lai dudc trinh bay trong bang 1.

Bang 1 — D léch chuan trong cac diéu kién lap lai

Trung binh néng dé khéi Sé n cla Db léch chuan cla loat
lugng luu huynh dioxit cap gia tri do dua vao n cap gia tri
mg/m? mg/m?®

6 7 1,7

22 6 1,8

123 6 7,4

211 5 7,2

333 6 15,0

Trong mét sé trudng hop, c6 thé thay déi day 1dy mau nhu qui dinh trong 5.1 sao cho thich hop, thi du
dung mot dau 18y mau dai hon hoic thay déi su sip x&p bo loc bui. Trong cac trudng hop nay, ngudi
van hanh phai thdm dinh phuong phap da duodc thay ddi sao cho tinh nang khoéng bi Iéch khdi cac s6
liéu da dugc chi ra 4 trén.

M6t phép thir lién phong thi nghiém trén 8 mau (néng dd sunfat tir 2,7 mg/l d&n 7,0 mg/l) dudc phan bd
cho 13 phong thi nghiém da cho dé léch chuén trung binh la 16% d6i véi phuong phap séc ky ion.

10 Ba&o cao két qua

B4o céo két qua bao gébm cac thong tin sau:
a) trich dan tiéu chuan nay;
b) théng tin day d0 dé nhan biét mau;
c) mob ta ngdn gon vé thiét bi va qui trinh;
d) céac diéu kién van hanh thiét bi;

e) dia diém mat bang do;
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f) vi tri clia diém do trong mat bang do;
g) cac thay déi vé van hanh thiét bi trong qua trinh 18y mau, thi du nhiing thay déi dau dét;

h) bat ky thao tac nao khéng dudc qui dinh trong tiéu chudn nay hoac thao tac dudc xem nhu la tuy

chon;
i) két qua th&r nghiém;
j) ngay va thoi gian 18y mau;

k) nhan dinh cla cac thanh vién tham gia th& nghiém.
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Phu luc A
(tham khao)

Thi du vé chuong trinh kiém soat chat lugng

Chu thich — Vi day 1a mét thi du nén phu luc nay 1a tham khao. Tuy nhién mét chuong trinh kiém tra chat luong

mang tinh bt budc nén 16i 1& trong thi du nay mang tinh chudn muc phai tuan tha.

A.1  Maéi phong thr nghiém ap dung phuong phap phan tich nay phai c6 mét chuong trinh kiém soat
chét lugng chinh thiic. Yéu c4u t6i thiéu cla chuong trinh nay gém c6 su cong nhan ban dau vé nang
luc clia phong thr nghiém (A.2) va viéc phan tich nhitng mau thém chuén sé khing dinh nang luc hién
c6 cla phong. Phong thr nghiém phai luu gilr hé so dé xac dinh kha& nang va ching minh bang tai liéu

vé chét lugng cla cac dit liéu do phong dua ra.

A.1.1 Do nhiing tién bd nhanh chéng cla sdc ky ion, nha phan tich dudc phép thay ddi dé nang cao
kha n&ng tach va giam gia thanh do. Méi 1an thay d6i nhu vay ngudi phan tich phai 1am lai theo qui trinh
qui dinh G A.2.

A.1.2 Phong th nghiém phai thém chuén va phan tich t6i thiéu 10% s6 mau dé giam sat lién tuc ning

luc clia minh. V&i cac mau hién trudng ciing nhu cac mau thit nghiém cling phai phan tich cac mau 13p lai.

Chu thich 1 — Mau thém chuan & phong thif nghiém (LFM) 1a mét phan clia mau méi trudng dudc b xung tai phong
thd&r nghiém nhiing lugng sunfat da biét trudc (trong khoang tir 0,5 dén 2,5 Ian gia tri thuc) da dugc udc lugng. LFM
dudc phan tich chinh xac nhu mét mau va muc dich clia nd dé xac dinh xem thanh phan nén clia mau cé lam sai léch
két qua phan tich hay khéng. Néng dé sunfat vén cé trong thanh phan mau dudc xac dinh trong mét phan riéng clia

mau va cac gia tri do dudc v6i mau LFM dudc dung dé hiéu chinh tif néng d6 sunfat c6 trong mau.

Chu thich 2 — Cac mau Iap lai hai phan cla cing mét mau da dudc x& ly chinh xac theo cing qui trinh phan tich
clia phong thir nghiém. Viéc phan tich trong phong th nghiém cac mau Ip lai chi cho biét d6 chinh xac cla cac qui

trinh trong phong thir nghiém, khéng cho biét vé qui trinh 18y mau, bao quan mau thu dudc va luu gilr mau.

Chu thich 3 — Cac mau I3p lai hién trudng (FD) 1a hai mau dudc 18y trong cling mot thdi gian, dia diém, diéu kién
nhu nhau, dugdc x{ ly giéng hét nhau trong cac qui trinh tai hién trudng ciing nhu phong thr nghiém. Viéc phan tich
cac mau lap lai hién trudng cho biét d6 chinh xac lién quan dén cac qui trinh 14y mau, bdo quan, luu gill mau ciing

nhu cac qui trinh trong phong th& nghiém.

A.2 Trudc khi ti€n hanh bat ky phép phan tich nao, ngudi phan tich phai ching té nang luc dam bao
dudc tinh dang va tinh chinh xac cla két qua phan tich bang phuong phap nay qua s dung mau danh
gia tinh nang clia mot phong th& nghiém (LPE).

Chu thich — M6t mau LPE 1a mét dung dich sunfat do Phong (Cuc) nghién c(iu dam bao chat lugng (QARD) phan

bd cho mot s& phong thit nghiém dé phan tich. M6t thé tich dung dich dudc bé sung vao thé tich da biét clia nuéc tinh
khiét va dudc phan tich theo qui trinh phan tich dudc dung cho mau. Cac két qua phan tich dudc QARD s dung dé
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xac dinh tinh dang va tinh chinh xac theo phuong phap théng ké va cé thé dat dudc bdi cac nha phan tich c6 nang

luc; Cac gia tri néng dé sunfat thuc khéng dudc cho cac can bd phan tich biét.

A.2.1 Lua chon cac néng do kiém tra dai dién (LPC). Dung cac dung dich géc chudn pha thém nudc

tinh khiét dé diéu ché mét dung dich dam dac c6 néng d6 gap 100 1an néng d6 kiém tra da lua chon.

Chu thich — Mét mau LPC (mau kiém tra n&ng luc phong thir nghiém) dudc diéu ché trong phong th nghiém bang
cach thém nhiing thé tich thich hop cac dung dich géc chudn vao nudc tinh khiét va dudc dung dé danh gia hé théng
trang thiét bi theo mét s6 chun ¢l clia phuong phap da qui dinh.

A.2.2 Dung pipét thém 1,00 cm® mau LPC (A.2.1) vao it nhat bén binh, méi binh ch&ra 100 cm?® nudc
tinh khiét. Phan tich phan dung dich trén sau khi da tron déu theo qui trinh & 7.2.

A.2.3 Tinh toan ty I& phan tram thu héi trung binh (R) va dd léch chudn cla su thu héi trung binh (s),
thi du, tinh chinh xac clia ngudi thao tac déi véi két qua. Néu nhiing gia tri nay nam bén ngoai cac gia tri

qui dinh thi cn xem xét lai cac khu vuc c6 van dé tiém an va lam lai phép thu.

A.3 Ngudi phan tich phai tinh toan cac chuén c vé nang luc va xac dinh nang luc cla phong thi
nghiém d6i v6i mbi ndng dod sunfat da cho vao va do. Gi6i han kiém soat trén va dudi dé thuc hién

phuong phap dudc tinh toan nhu sau:
Gi6i han kiém soat trén (UCL) =R + 3s
Gi6i han kiém soat du6i (LCL) =R - 3s

ULC va LCL c6 thé dudc st dung dé xay dung cac d6 thi kiém soat rat c6 ich d& quan sat xu thé cua

cac két qua thi nghiém.

A.4 Phong th nghiém nén xay dung va duy tri cac qui dinh vé miic dé dung ma két qua do clia phong
thr nghiém c6 thé dat dudc cho ting loai mau dudc phan tich bdi phong th nghiém. Mdc d6 dung déi
v6i phuong phap dudc qui dinh 1a R+s. Viéc xay dung dd ding b&ng phép phan tich bén phan mau l4p

lai cGa nuGc va nudc thai nhu & mo ta trong A.2.2 va tiép theo |a cach tinh toan clia R va s.

A.5 Trudc khi tién hanh bat ky mau nao, ngudi phan tich phai phan tich mét phdn mau nuéc dé biét
dudc su nhiém ban do dung cu thuy tinh hoic thudc thir. K&t qua sé dudc ghi lai trong bao céo thlr
nghiém. M&i |4n c6 su thay ddi thudc thdr, mét mau trAng thudc thi trong phong thi nghiém phai dudc

ti€n hanh nhu mot bién phap an toan dé chéng lai sai s6 do su nhiém ban trong phong thi nghiém.

A.6 Phong thdr nghiém nén ch&p nhan thuc hién cac qui tic thuc hanh dam bao chat lugng bé sung
cho viéc st dung phuong phap nay. Cac thuc hanh cu thé t6t nhat phu thudc vao yéu cau ctia phong thir
nghiém va ban chat ctia cla mau. Cac mau |ap lai hién trudng (A.1.2) phai dudc phan tich dé giam sat
tinh chinh xac ctia ky thuat 1ay mau. Khi cé nghi ngd vé viéc xac dinh dinh tinh mét pic trong sc dé phai

dung cac ky thuat khdng dinh nhu pha lodng mau va phuong phap thém chuan. Khi cé thé phong thir
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nghiém phai tién hanh cac mau kiém tra chat lugng va tham gia vao cac nghién clu thich hgp trén cac

mau danh gia nang luc.

Chu thich — M6t mau kiém tra chat lugng (QCS) 1a mét dung dich sunfat c6 néng doé biét trudc dudc diéu ché bdi
mot phong th( nghiém khac véi phong tht nghiém thuc hién céng viéc phan tich. Phong th& nghiém phan tich st
dung dung dich nay dé minh chiing rng c6 thé thu dudc két qua dinh tinh va cac phép do bang phudng phap nay.

A.7 DE kiém chiing rang cac chudn dudc chuan bi mét cach chinh xéac, thuc hién mét phép chuan kiém

tra d6i chiéu dung moét chudn c6 néng do biét trudc dudc diéu ché bdi mot ngudn doc lap.

A.8 Vd&i mbi 16 chudn d3 tién hanh phan tich mot mau trdng don 1€ cla phong thi nghiém (LFB) (A.1.2)
c6 chira sunfat & néng do6 bang hodc gan bang 0,02 mg/l. Néu phan tich nhiéu hon 20 mau mét. Néu
danh gia tinh dang nhu trong A.2.3. néu khéng thé thu dudc sé liéu cé thé chap nhan dudc, xac dinh

dang van dé tén tai dé xur ly.

A.9 Phan tich it nhat mbi qui mét 1an cac mau 13p lai LFB, d& xac dinh tinh chinh xac cla phép do cla
phong thir nghiém. BS sung cac két qua nay vao dé thi kiém tra dang thuc hién dé tu liéu hoa chét luong

cac dir liéu.
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