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L&i néi ddu

TCVN 10233:2013 hoan toan twong dwong véi ISO 9006:1994;

TCVN 10233:2013 do Ban ky thuét Tiéu chudn quéc gia TCVN/TC 85
Néng lgng hat nhén bién soan, Téng cuc Tiéu chuin Po Iwdng Chéit
Iwgng @& nghj, B4 Khoa hoc va Céng nghé céng bé.
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Nang lwong hat nhan -
Urani kim loai, urani dioxit dang bot va vién — Xac dinh ham lwong
nito bing phwong phap str dung dién cwe cam bién amoniac

Uranium metal and uranium dioxide powder and pellets — Determination of nitrogen content —
Method using ammonia sensing electrode

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phwrong phép phén tich x&c dinh ham Iwgng nito trong urani kim loai va urani
dioxit dang bt va vién.

Tiéu chudin nay duwec 4p dung dé xac dinh nito, & dang nitorua, trong urani kim logi va urani dioxit dang
bot va vién. Ndng @ phét hién dwgc clia phwong phép ndy nam trong khoang 9 g @én 600 pg nito
trén gam. C6 thé c6 can trd tir cac kim loai ¢ kha nang tao thanh phirc amin, tuy nhién ham lwong cac
kim loai ndy thudng khéng dang ké.

2 Nguyén tic

2.1 M3u dugc hoa tan béng hdn hop axit clohydric va hydro peoxit, tao ra dung dich urani (VI) va
chuyén nite & dang nitorua thanh ion amoni. Kali cacbonat dwoc thém vao @é phén (ng véi céc
ion amoni tao thanh amoniac va urani (V) dwgc gilr lai trong dung dich & dang phirc anion cacbonat.
Axit etylen diamin tetra axetic (EDTA) dwgc cho vao dé tao phtrc amin véi cac kim loai. Ham luwgng
amoniac dwgc do bing dién cyc cam bién amoniac va theo bwéc tién hanh thém chuén.

2.2 LAy mot phan méu c6 chira khodng 0,5 g urani hda tan trong axit clohydric va hydro peoxit. Lyong
axit clohydric dwgc gitr & mirc t6i thidu @& dam bio d¢ axit thép sau khi hda tan va @& gidm thiéu thude
thr trong mAu tréng. Nito, & dang nitorua, dwoc chuyén thanh ion amoni bang axit, va hydro peoxit oxy
héa urani sang trang théi héa trj sau. Ban dau, phirc chét urani peoxit dwoc tao thanh duéi dang rén
mau vang nhat, tiép tyc dun néng @& phan hily phirc chét nay tao thanh dung dich mau vang trong sudt
clia urani(Vl). '
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Dung dich axit dwgc kiém héa béing cach cho thém mét lwgng dw dung dich kali cacbonat, lgng axit
tw do thAp sau khi hda tan d3m bdo sw hinh thanh khi cacbonic 1a téi thidu. Cacbonat dw chuyén ion
amoni thanh khi amoniac va gite urani (Vi) trong dung dich & dang phirc anion, UO2 (COs)s*.

Lwong amoniac trong dung dich kidm dwgc xé4c dinh biing cach ghi lai gié trj dién thé do duoc bing
dién cwe cam bién amoniac dwgc nhing vao dung dich, bd sung mét lwong amoniac G biét va 1y lai
gia tri dién thé. :

Do chénh léch gitra hai gia trj dién ap néu trén cho phép xéc dinh ham lwgng amoniac trong dung dich
va tir 6 xac dinh dwgc ham lwgng nito' trong mau. Amoniac dugc thém vao dwéi dang dung dich
chuin amoni clorua, ion amoni chuyén héa ngay va tao thanh amoniac khi thém dung dich kiém.

Th& mu tring dugc thiec hién bang cach sir dung ciing mét lveng axit clohydric, hydro pecxit va
nwéc ding d& hoa tan phAn miu thie, va tuén theo cling mdt quy trinh do ham lugng amoniac.

3 Phanrng
U* + (00) 2 - U0
UGQz* + 3C03% — UO; (COa)a*

NHs* + OH — NHs + H:0

4 Thubc thir
Chi st dung céc thudc thir cAp tinh khiét phan tich da dugc cdng nhan va nwéc cat.
4.1 Nwéc cét

Néng dé amoni phai nhd hon 0,1 pg/mL; thwdng loai nwéce ding trong phong thi nghiém phu hep véi
yéu cAu nay.

Phai str dung nuéc cAt nay @& chun bj cho tat cd cac thubc thir cling nhw trong cac bude tién hanh
duwgc quy dinh tai Didu 7.

4.2 Axit clohydric, p=1,18 g/mL.
4.3 Hydro peoxit 290 g/L dang dung djch.
4.4 Chittao phirc

Hoéa tan 250 g kali cacbonat khan va 2,5 g etylen diamin tetra axetic axit (EDTA), & dang mudi dinatri,
trong nwéc va pha loéng thanh 1 L.

4.5 Nito, dung dich chuén 1 g/L.

Can khodng 5 g amoni clorua va sy khd & 120 °C trong 4 h. Hoa tan 3,821 g amoni clorua 43 dwoc
sy khé trong nuwéc va pha lodng thanh 1 L.
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4.6 Axit nitric, p =1,42 g/mL.
4.7 Axeton

5 Thiét bj, dyng cu

Thiét bi, dung cy théng thudng trong phong thi nghiém , va

5.1 Dién ké millivolt, hién thj sé, véi d6 chinh xac dén 0,1 mV.
5.2 Dién cwc cam bién amoniac

Khi khong st dung, dién cwc cAn dwoc bdo quan trong mét dung dich gém 10 mL nuéc, 2 mL chét tao
phtrc (4.4) va 50 pL dung dich nito chun (4.5).

5.3 May khudy tir véi thanh khudy boc nhya.

5.4 Micro pipet dang xyranh, dung tich 500 pL, ¢é thang chia 0,2 pL.

6 Lay mau
6.1 Chuln bj miu thir
6.1.1 Urani kim loai

Cho khodng 2 g m&u vao cbc thly tinh 100 mL. Thém 10 mL nwéc (4.1), 10 mL axit nitric (4.6) va lac
tron déu. ‘

Dé yén cho dén- khi tAt c cac vét mé bién mét va mAu c6 miu bac.

Gan bd axit dw va riva ky bang nwéc.

Gan bd nwéc da.;. cho toan bd miu thlr ngam trong axeton (4.7) va lc trén G&u. Gan bd axeton.
Lam khd mAu d3 dugc 1am sach bing dong khdng khi va st dung 1am mau thir.

B4t d4u tién hanh thir (xem Didu 7) ngay sau khi 1am kha.

6.1.2 Urani dioxit dang vién

Nghi&n mAu trong cbi nghidn va sang qua luéi c& 75 pm. L3p lai buéc ti€n hanh nay néu cin thiét cho
@én khi phan sang 16n hon 1 g. Gir phin sang dwgc d& 1am miu thi.

6.1.3 Urani dioxit dang bét

M3u bt dwoc phan tich ma khong cin ¢é bét ky chuén bj ndo.
7 Céc tién hanh

7.1 Chuin bj dung dich thir

7.1.1 . Can méu thi urani dioxit c6 khéi lvgng tir 0,56 g @én 0,58 g, chinh xac dén 0,001 g (xem 6.1.2
ho3c 6.1.3) hoZc mau thlr urani kim loai ¢6 khéi lrgng tir 0,48 g dén 0,52 g (xem 6.1.1) va ghi lai la mo.
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Cho mAu vao mét cbe thly tinh 25 mL.

CHU THICH 1: D& dang tao m&u bing phoi tién urani kim loai. Kim loai rén dwgc hda tan trong axit nitric va Idy métiphdn nhd
phi hgp.

7.1.2 Dung pipet thém 1 mL nwéc (4.1), 1 mL axit clohydric (4.2) va 0,5 mL dung dich hydro peoxit
(4.3). L&c, khudy va day bing mit kinh ddng hd. Bun sdi nhe cho dén khi thu dugc dung dich c6 mau
vang trong subt. D& ngudi dung dich dén nhiét 4 phong.

CHU THICH 2: Dung dich hoa tan nay phis hop a6 véi tht ca céc urani nitorua,

7.1.3 Phalodng thanh 15 mL vé&i chat tao phurc (4.4) va lic tron @&u. Cho thanh khuéy (5.3) vao dung
dich va day cdc thly tinh bAng mét kinh ddng hd.

7.1.4 Amoniac thoat tir dung dich ra rat cham va cac phép do phai dwgc tién hanh trong véng 30 min
sau khi kiém héa dung dich.

7.2 Tién hanh thém chudn

7.2.1 ROt dién cwe cam bién amoniac (5.2) ra khdi dung dich bao quan va rira sach bang nwéc.

7.2.2 Nhing dién cyc vao dung dich miu da dwec chuln bj & budc 7.1, khudy déu.va lay gia trj dién
4p khi n6 &n dinh, tinh bing mV, v&i dd chinh xac dén 0,1 mV, va ghila U,

CHU THICH 3:  Phai khufly lién tuc véi téc dd 8n dinh bing may khudy tir trong loat phép do. Trér khang clia dién ké
millivén c6 thé gay &nh hudng aén két qua do. Vi véy cin si dung dién ké c6 @9 chinh xac cao @& ct thé dat dugc chuln cir
0,2 mV/min ho#c thp hon. :

7.2.3 S dung micro pipet dang xyranh(5.4) d& bd sung dung dich nito' chun (4.5) dén khi sy thay @i
clia dién 4p ndm trong khodng tir 17 mV dén 33 mV. Ghi lai thé tich V cla dung dich nito chudn (4.5),
tinh bang microlit.

CHU THIGH 4: Thé tich V pL clia dung dich nite chudn chira V pg nito.

7.2.4 LAy gia trj dién &p khi né &n dinh, bang mV, vé&i @6 chinh x&c dén 0,1 mV, va ghi lai 1a Us.

7.3 Thirtring _

7.3.1 Xéc dinh gi4 tri trdng clia cac thuéc thir (c6 khéi luong 12 rhz) bang cach dung pipet lay 1 mL

nwéc, 1 mL axit clohydric (4.2) va 0,5 mL hydro peoxit (4.3) vao mét cée thiy tinh 25 mL. Bun séi nhe
d@é loai hét hydro peoxit dw rdi @& ngudi dung dich dén nhiét d phang.

7.3.2 Thyce hién theo cac bwéc tién hanh dwoc md ta trong 7.1.3 va 7.2

CHU THICH 5:  Dung dich tring dugc do phéi chira nhidu hom 1 pg NHa, néu khong thi khong thd xéc dinh duoc bing
dién cyc cdm bién. Néng d6 amoniac dwéi gia tri nay, phwong phép tinh (8.1.1) 14 khéng cb gia tri vi méi quan hé gitra gia trj
dién 4p l4y va ndng @0 amoniac khdng xac dinh dwgc bing phwong trinh Nemst. Gia trj tring thudng ndm trong khodng
tir 2 pg dén 5 pg NHa.
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8 Biéu thj két qua
8.1 Phwong phap tinh

8.1.1  Tinh tdng ham lwgng nito clia dung dich mAu thlr, my, hodic dung dich tréng, my, tinh bang
microgam theo céng thirc dwéi day:

m3

m, hodcm;, = 100075 — 1
Trong dé

ms 14 khéi lwgng clia nito trong dung dich thém chun, tinh béing microgam;

(Ur-U2) la @b chénh lgch gia trj dién 4p trong dung dich khi thém V pL dung dich nito chudn
(xem 7.2.3);

S a3 déc dién cre dugc xéc dinh theo Phuy lyc A.

CHU THICH 6: D cb a3 chinh x4c cao nhét, tinh theo cong thire sau:

my X 15
10Ws-02)/5 % (15 + 0,001V) — 15

m, hojcm, =
Tuy nhién, trong dai ndng 3 phat hign duoc cong bd clia phurong phap ndy, cu thé ném trong khodng tir § pg dén 600 pg
nite trén gam mAu, khdng cé khic biét déng k& khi két qua dugc tinh biing cong thirc nay.

8.1.2 Tinh gié tri d& dwoc hiéu chinh clia tdng ham lwgng nito clia dung dich mdu my, tinh bing
microgam, bang céch trir di gi trj tréing clia thudc thir, m2, nhu duwgc xac dinh theo 7.3.1, ti téng ham
Ivgng nito, my, tinh theo 8.1.1, béing ¢dng thirc sau:

ms = mq-mg

8.1.3 Tinh ham Iwgng nito cia mau Wy, tinh bing microgam trén gam, theo Cdng thire sau:

Trong dé
mo 14 khéi lwgng clia phdn mau thir (xem 7.1.1).
8.2 Pjtailap
8.2.1 Urani kim loai
Do téi lap (hai 1an @ léch chudn) dya trén 58 phép x&c dinh tai ham lwong clia nito & mirc
40.ug!g +12 pgla.
8.2.2 Urani dioxit dang bt
19} té? lap (hai 1an @9 léch chudn) dya trén 160 phép x&c dinh tai ham lwgng cla nito & muire
63 pgl/g + 14,4 pg/g.
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8.2.3 Urani dioxit dang vién

D4 t4i 1ap (hai 1an @3 16ch chuin) dira trén 45 phép x4c dinh tai ham lweng clia nito & mire 6 pg/g £ 6 pg/g.
8.3 D chéch

Chét so sanh chuln khdng cé s8n d& xac nhan dd chinh xac clia phuong phép.

Kiém tra véi urani nitorua bd sung chi ra riing phép do c6 dd chéch khong dang ké.

9 Béo cao thir nghiém

B4o c4o thir nghiém phai bao gdm c4c thdng tin sau:

a) xac dinh miu;

b) vién din phwong phap dugc st dung;

c) moi phuong phép va két qua duoc Isu.'r dung;

d) moi diém bét thudng dwge ghi nhan trong qué trinh thir;

e) moi thao tac khdng quy dinh trong tiéu chudn nay hoc dwgc coi Ia tiy chen.

10
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Phu luc A

{quy dinh)

Xéac djnh a6 déc dién cwe

A1 Cach tién hanh

A.1.1 Dung pipet 14y 10 mL chét tao phtrc (4.4) vao mdt cde thly tinh 25 mL. Thém 2 pL dung dich nite
chuén (4.5) biing micro pipet dang xyranh(5.4), .
CHU THICH 7: D4 @am bao 40 tuyén tinh clia clia c4c gia trj didn &p clia didn cyc cin cho thém cac dung dich nay.

A.1.2 Nhang dién circ cdm bién amoniac vao dung dich, khudy d&u va 4y gia trj dién ap khi n6 én
dinh, tinh bing mV, véi @6 chinh x&c dén 0,1 mV, ghi lai Us. '

A1.3 Thém theo lu§ ké 10 pL, 50 uL, 200 pL va 1 000 pL dung djch nito' chu&n khudy déu va l4y gia
trj dién ap U;, khi n6 &n djnh, tinh bang mV, chinh x&c dén 0,1 mV, sau mdi 14n thém. Céc dung dich tao
thanh sau mé&i 14n thém c6 ndng dd nito twong &ng, ¢, 0,999 pg/mL, 4,975 pug/mL, 19,61 pg/mL va
90,91 pg/mL, ¢ tinh @én d@ pha loang.

A.2 Biéu thj két qua

A.2.1 Xac dinh dd déc dién cye bang cach s dung phurong phap tinh hdi quy tuyén tinh, thyec hién
phép tinh logarit (logso) clia bén gia tri ndng dd nito, tinh bing microgam trén mL, ¢, bidu dién trén truc
X va céc gia trj dién 4p do U; twong (rng, tinh bing mV, bidu dién trén tryc gia trj Y. LAy @ déc dién
cwc S, dd chinh xac dén 0,01 mV.

A.2.2 Tinh gia-trj trAng clia ndng dd nito' cw, tinh bing microgam trén mililit, twong (ng véi bén ndng
@G0 thu dwoc, o, theo cdng thirc sau:

i
Cbt = 10Ws-Up/5-1

Trong @6
¢ 12 ndng do thu dugc sau khi thém chuén I3n thr |;
Ui 12 dién 4p I4y, sau khi thém chudn I&n thir i, mV;
Up 12 dién ap l4y, clia dung dich tréing, mV;
S 12 d% déc dién cyrc da dugc xac dinh.
Xéac dinh ndng @ trung binh clia bdn gi4 tr tring déi véi ndng 49 nito, tinh bing microgam trén mililit.

A.2.3 Hiéu chinh 4 ndng @4 thu dwoc (A.1.3) bang cach thém gia trj trfing trung binh ddi véi m&i ndng
a5. Xac dinh lai G déc dién cwe nhw dwgc md ta trong A.2.1.

1"
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A.2.4 L3p lai cac budc dwgc md ta trong A.2.2 va A.2.3 cho dén khi ldy dugc cac gia tri dd déc dién
cwe khac nhau khdéng qua 0,01 mV.

A.2.5 LAy do déc dién cye véi dd chinh xéc @én 0,1 mV.

CHU THICH 8: Néu trong qué trinh do m&u thdi gian d4p (ng cia dién cyc ting dang k& thi phi thay mang dién cyc va phéi
tién hanh xac dinh lai 4 déc dign cyc.

CHU THICH 9: M6t céch tién hanh khéc tét hon néu cé s3n mét may tinh chay chwong trinh hdi quy phi tuyén. Vé&i 5 cip sb
lidu thye nghiém (0, V), (c1, U1), (c2, U2), (c3, U3) va (c4, U4) théa man phrrong trinh Nernst bidu didn duéi dang sau:

U=Eo+Slog (c+c)
Trong 46

Eo la dién thé chuln tai ndng 46 don vi.

Ba théng sé Eo, S va ¢ dugc xac dinh ddng th&i sau d6.

12
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