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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 8768:2011

Tiéu chuin thwe hanh st dung hé do lidu ceric-cerous sulfat”

Standard practice for use of a ceric-cerous sulfate dosimetry system

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chudn nay dwa ra cac qui trinh chuén bi, thir nghiém va sir dung hé do lidu ceric-cerous sulfat
d& xac dinh lidu hap thy (tinh theo lidu hap thu trong nwéc) trong cac vét ligu dwoc chiéu xa bang
photon (birc xa gamma hodc birc xa tia X/blrc xa ham) hozc electron mirc ndng lvgng cao. Hé nay bao
gdm lidu ké& va cac thiét bj phan tich thich hop. Cach goi ngén gon la hé sulfat ceric-cerous. Hé nay
dwoc phan loai 1a hé do lidu chudn chinh (xem ISO/ASTM Guide 51261). Cac lidu ké ceric-cerous ciing
dugc st dung nhu lidu ké truyén chudn hodc liéu ké do thwomng xuyén.

1.2 Tiéu chudn ndy md ti ca quy trinh do quang phd va quy trinh doc dién thé cho hé do liéu
ceric-cerous.

1.3 Tiéu chuin nay dwoc ap dung khi dap (*ng cac diéu kién sau:
1.3.1 Dai lidu hép thu trong dai tir 0,5 kGy dén 50 kGy (1)?.
1.3.2 Suétlidu hép thu nhod hon 10° Gy s™ (1).

1.3.3 Déi v&i cac ngudn phong xa tia gamma, nang lwong photon ban dau phai Ién hon 0,6 MeV. Péi
v&i cac photon bire xa ham thi ning lwgng cla cac dién tir dwgc st dung dé tao cac photon ham phai
I&n hom hoac bang 2 MeV. Déi voi cac chum dién tir, nang lwgng dién t&r ban dau phai lén hon 8 MeV.

CHU THICH 1  Céc gi6i han nang lugng thip hon thi thich hop cho cac lidu ké hinh try c6 duéng kinh 12 mm. Can higu
chinh céc gradient lidu doc theo éng lidu ké c6 dudng kinh nhé hon hodc bng 12 mm Ia khong cAn thiét ddi véi birc xa

Y Tigu chudn nay thudc thdm quyén clia Ban k¥ thust ASTM E 10 Cong nghé va img dung hat nhén, thugc trach nhigm cla
Tidu ban ky thust E10.01 Hé do liéu va Ung dung va ciing thudc thAm quyén cia ISO/TC 85WG 3.

An ban hién hanh dwgc théng qua vao ngay 18 thang 6 nam 2008, dugc xuét ban thang 6 ndm 2009, nguyén ban 1a ASTM
E 1205-88. Ban soat xét gin day nhét [a ASTM E 1205-99. ASTM E 1205-93 durgc ISO théng qua vao nam 1998 véi sb hidu
tidu chudn 1a 1SO 15555:1998 (E). Tiéu chudn ASTM/ISO 51205:2009 (E) hién hanh la ban soat xét chinh cula
ISO/ASTM 51205:2002 (E) va thay thé ISO 15555.

2 g4 in dam trong du ngodc don Ia sé liét ké tai ligu trong Thur myc tai lidu tham khdo & trang cudi cia tiéu chuan nay.
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photon, nhung c6 thé cin cho birc xa chum dién tir (2). Hé ceric-cerous ¢6 thé dugc sir dyng & mirc nang legng thdp hon
biing cach str dung cac 6ng lidu ké méng hon (theo hudng cia chum tia).

1.3.4 Nhiét dd chiéu xa clia liéu k& phai Ién hon 0 °C va nhd hon 62 °C (3).

CHU THICH 2 Sy phy thuge nhiét d¢ clia @ nhay liéu ké dwoc biét chi ndm trong déi nay (xem 4.3). Khi ndm ngoai dai nhiét
dd nay thi cin xac dinh sy phy thudc vao nhiét do.

1.4 Tiéu chuln nay khdng dé& cap dén tit ca cac van dé lién quan dén an toan. Trach nhiém cla
ngudi st dung tiéu chudn nay 1a phai ty xac |ap cac tiéu chuan thich hop v& thyc hanh an toan va stec
khoé va xac dinh kha nang ap dung cac gi¢i han luat dinh tredc khi st dung.

2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu vién dn sau la rét can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi voi cac tai liéu vién dén
ghi ndm cdng bé thi ap dung phién ban duoc néu. Ddi véi cac tai liéu vien dan khdng ghi nam cong bé
thi 4p dung phién ban méi nhat, bao gdm ca cac sira ddi, bd sung (néu co).

2.1 Tiéu chuian ASTM®

ASTM C 912, Practice for designing a process for cleaning technical glasses (Thuc hanh thiét ké quy
trinh Iam sach céc dung cy thuy tinh céng nghiép).

ASTM E 170, Terminology relating to radiation measurements and dosimetry (Thuat ng lién quan
dén céc phép do birc xa va do lidu).

ASTME 178, Practice for dealing with outlying observations (Thuc hanh dbi véi viéc quan séat & xa).

ASTM E 275, Practice for describing and measuring performance of ultraviolet and visible
spectrophotometers (Thuc hanh str dung méy do quang phé tir ngoai, nhin thdy dé mé ta va do dac).

ASTME 666, Practice for calculating absorbed dose from gamma or X-radiation (Thuc hanh vé tinh
toan liéu hép thy cua birc xa gamma hodc tia X).

ASTM E 668, Practice for application of thermoluminescence-dosimetry (TLD) systems for determining
absorbed dose in radiation-hardness testing of electronic devices (Thuwe hanh dbi véi viéc img dung céc
hé do liéu nhiét huynh quang (TLD) dé xac djnh lidu hap thu trong viéc thir nghiém kha ndng chiu birc
xa cla céc thiét bj dién ti).

ASTM E 925, Practice for monitoring the calibration of ultraviolet-visible spectrophotometers whose
spectral slit width does not exceed 2 nm (Thyc hanh kiém soét viéc hiéu chuén méy do quang phé tir
viing kha kién c6 quang phé truyén qua dai hep khéng vurot qua 2 nm).

¥ Péi véi cac titu chudn clia ISO/ASTM, xem website clia ASTM tai www.astm.org, hoc lién hé voi B phan cham
s6c¢ khach hang clia ASTM theo dja chi sevice@astm.org. V& sb tay tidu chudn ASTM, xem website clia ASTM.
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ASTM E 958, Practice for measuring practical spectral bandwidth of ultraviolet-visible
spectrophotometers (Thue hanh do thue té dai théng phé cla quang phd ké tir ngoai va nhin théy).

2.2 Tiéu chuan ISO/ASTM?

ISO/ASTM 51261, Guide for selection and calibration of dosimetry systems for radiation processing
(Hwéng dén lira chon va higu chudn céc hé do liéu trong céng nghé xtz Iy bang birc xa).

ISO/ASTM 51400, Practice for characterization and performance of a high-dose radiation dosimetry
calibration laboratory (Thuc hanh x4c dinh c4c dac tinh va chét lwgng vén hanh cta phong thir
nghiém hiéu chuén liéu cao trong phép do liéu birc xa).

ISO/ASTM 51707, Guide for estimating uncertainties in dosimetry for radiation processing (Huéng dan
dénh gia do khéng dam bdo do dw doan dbi véi cac phép do liéu trong céng nghé xtr Iy bang birc xa).

2.3 Bao cao ctia Co quan Quéc té vé cac Pon vi va cac Phép do lidu birc xa (ICRU)Y

ICRU Report 14, Radiation dosimetry: X-rays and gamma rays with maximum photon energies between
0.6 MeV and 60 MeV (Po liéu birc xa: tia X va gamma v&i ndng lugng photon t6i da ttr 0,6 MeV dén 60
MeV).

ICRU Report 34, The dosimetry of pulsed radiation (Po liéu birc xa xung).

ICRU Report 35, Radiation dosimetry: electrons with initial energies between 1 and 50 MeV (Po liéu
bire xa: DOI v6i chum dién tlr v6i ndng luong ban dau trong khodng tie 1 MeV dén 50 MeV).

ICRU Report 37, Stopping powers for electrons and positrons (Céc ndng lwong dimg déi véi céc dién
t&r va positron).

ICRU Report 60, Radiation quantities and units for ionizing radiation (Céc dai luwong va don vj do dbi
vai bire xa ion hod).

3 Thuat ngi® va dinh nghia
3.1 Dijnh nghia

3.1.1

Hiéu chuén (calibration)

Tap hop céc thao tac dwoc thire hién trong cac didu kién qui dinh, nhdm thiét 1ap méi lién hé gitra cac
sb doc cua dung cy do hodc hé do va cac gia tri twrong ng dwoc cdng nhan bdi cac chun lién két véi
chuén do lwdng phdng thir nghiém quéc gia hodc quéc té dwgc cong nhan.

9 Uy ban quéc té v& don vj va phép do birc xa (ICRU). 7910 Woodmont Ave., Suite 800, Bethesda, MD 20814, M.
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3.1.1.1 Giai thich: Céc diéu kién hiéu chudn bao gém cac diéu kién mdi tredmg, diéu kién chiéu xa cé
mét trong subt qua trinh chiéu xa, bao quan va do lidu cta cac lidu ké, dwgc sir dung d& dyng dudng
chuén. D& dat dwoc cac didu kién méi treang &n dinh thi c6 thé cin dam bao cac diéu kién cla lidu ké
trwédre khi thire hién qui trinh hiéu chuén.

3.1.2
Pwong chuin (calibration curve)
Bidu di&n bang dd thi ham d&c trung @ nhay ctia hé do liéu.

3.1.3

Liéu ké ceric-cerious (ceric-cerious dosimeter)

Dung dich cla ceric sulfat va cerous sulfat trong axit sulfuric, chira trong vat chira kin thich hgp, nhw
cac bng thiy tinh, ma & d6 sy thay ddi vé thé dién cyc hodc @6 hap thy quang tao birc xa do blrc xa
ctia dung dich lién quan d@én lidu hép thy trong nuérc.

3.14

Ké& hoach dam bao chét lwgng cla phép do (measurement quality assurance plan)

Chuong trinh dwgc viét thanh van ban dbi véi qua trinh do nhdm dam bao ring d9 khéng dadm bao mé
rong ctia phép do lidu ludn dap (g cac yéu ciu clia (rng dung cy thé. Ké hoach nay yéu cau lién két
v6i chudn do lwdng quéc gia hodic quéc té dwgc cong nhén.

3.1.5

Hé s6 hép thu tuyén tinh phan tir gam, &, (molar linear absorption coefficient, &)

Hang s lien hé gitra d6 hép thu quang phd, A,, va cac hinh thai phan tlr hap thu quang & mét bwéc
s6ng nhét dinh, 2, trén don vi quang chay, d, d6i véi ndng dd phan tlr gam, ¢, clia cac hinh thai phan tie
dé trong dung dich:

(1)
Pon vj SI: m%.mol™.
3.1.5.1 Giai thich: D6i khi don vj do dwoc dung la L. mol™.cm™.

3.1.6

Sé gia ctia dd hip thy, (AA) [net absorbance, (AA)]

Sy thay ddi d6 hap thy quang do duQc tai buéc séng da la chon, x4c dinh bdi sai sb tuyét dbi gitra 4o
hép thy trére chiéu xa, A, va dd hép thy sau chiéu xa, A, nhu sau:

Ad=|A-4,

(2
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3.1.7

Hiéu suét héa hoc birc xa, G(x) [radiation chemical yield, G(x)]

Ty sé n(x) trén £, trong dé n(x) 1a lwgng trung binh thue thé xac dinh, x, dwoc sinh ra, mét di hoac
thay ddi b&i nang lugng trung binh, £, dwgc truyén cho vat chét:

G = "X 3)
£

Pon vj SI: mol.J™.

3.1.8

Liéu ké chuén chinh (reference-standard dosimeter)

Lidu ké co chét lgng do lwéng cao diing nhw mét lidu ké chudn dé cung cép cac phép do cb lién két
chuén véi phép do dung liéu ké chuén dau.

3.19
Ham dac trieng do nhay (response function)
Mbi quan hé toan hoc gitra do nhay clia lidu ké va lidu hap thy di v&i hé do liéu da biét.

3.1.10

Liéu ké do thwérng xuyén (routine dosimeter)

Lidu ké dwoc hidu chuln dya trén lidu ké chuin dau, lidu ké chuin chinh hoac lidu ké truyén chuén
va dugc dung dé do lidu hap thu thudng xuyén.

3.1.11

Liéu ké truyén chuén (transfer-standard dosimeter)

Théng thwong lidu ké chuén chinh thich hop d& van chuyén tir cac dia diém khac nhau dwgc s dung,
d& so sanh cac phép do liéu hap thy.

3.2 Dinh nghia vé cac thuat ngir dic thu dung trong tiéu chuan nay

3.21
Thé dién cwe, E (electropotential, £)
Chénh léch vé dién thé gitra cac dung dich trong hai khoang ciia pin dién héa, do bang milivol.

3.3 Cac dinh nghfa vé cac thuat ngtr khac diing trong tiéu chuén nay c6 lién quan dén phép do bic xa
va do lidu c6 thé tham khao ASTM E 170. Cac dinh nghfa trong E 170 phu hgp véi ICRU 60, do d6, ¢6
thé s dung ICRU 60 lam tai liéu tham khao thay thé.
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4 Y nghia va (rng dung

4.1 Hé ceric-cerious dwa ra phrrong phap tin cdy dé do lidu hap thy trong nwéc. Phwong phap nay
dya trén qua trinh khir cac ion ceric thanh ion cerous trong dung dich nwéc axit bing birc xa ion hoa
(1, 4).

CHU THICH 3  Hé ceric-cerious mé ta trong tiéu chun nay 14 bd sung cerous-sulfat vao dung dich ban d4u dé giam cac anh
huéng cla tap chét hiru co va dé thyre hign do dién thé. Cac hé khac dugc sir dyng dé do liéu bao gdm cac dung dich ceric-
sulfat hogc ceric amoni sulfat trong axit sulfuric khéng bd sung cerous sulfat vao dung dich ban d4u. Cac hé lidu khac dya trén
cung mdt qui trinh khir ion ceric thanh ion cerious nhung khéng bao gém trong tiéu chun nay.

4.2 Liéu ké 1a dung dich ceric sulfat va cerous sulfat trong axit sulfuric dwng trong vat chira thich hop
nhw cac éng thiy tinh deroc han kin. Dung dich nay chi thi mirc lidu hdp thy bing sy thay ddi (giam) do
hép thu quang tai bwéc séng qui dinh trong viing tia cye tim, hodic thay ddi (ting) trong thé dién ciec.
May do quang phd da higu chudn dugc ding d& do do hap thy va may do dién thé, cé pin dwoc thiét
ké dic biét, dwgc stir dung dé xac dinh thé dién thé, tinh bang milivol.

4.3 DJ nhay cia lidu ké phy thudc vao nhiét d chiéu xa vi hiéu suét birc xa héa hoc (G (Ce**)) phuy
thudc vao nhiét 9. Sy phy thudc clia G (Ce*") x4p xi bang -0,2 %/°C trong dai nhiét do tir 0 °C dén
62 °C (3, 5, 6). Sy phu thugc nhiét d chiéu xa nay it phu thudc vao ndng do ion cerous ban du (xem
10.6.3).

4.4 Liéu hép thy trong vét liéu khac khdng phai nwéc khi dwgc chidu xa trong cac didu kién twong
duong c6 thé tinh dwoc theo cac qui trinh trong ASTM Practice E 666, ASTM Practice E 668 va
ISO/ASTM Guide 51261.

CHU THICH 4 Thdo luén vé& cac phuang phap do lidu khac nhau c6 thé ap dyng cho céc loai birc xa va nang lugng trong
tiéu chudn nay xem ICRU Report 14, 34, 35 va 37,

5 Sw nhiéu tap

5.1 Dung djch do liéu ceric-cerous rét nhay v&i tap chét, dic biét 1 tap chét htru co. Tham chi chi mét
vét rat nhd céc tap chét co thé gay ra sy thay ddi nhin thdy dwgc ctia d nhay lidu ké (7). Khong str
dung cac vét liéu hru co trong bat ky mot thanh phan nao tiép xuc véi dung dich trir khi vat liéu dé
dwoc thlr nghiém cho thdy khong anh huéng dén dd nhay cla lidu ké. Co6 thé giam thidu anh hwdng
cta mét lugng nhd tap chat hiru co béing cach bd sung ion cerous vao dung dich (8, 9). Cac phuong
phap lam tinh sach nuéc dung dé chuén bj cac lidu ké ceric-cerous dwgc md ta trong 7.2.

5.2 Nhirng thay ddi hoa hoc khdng mong mubdn trong dung dich do lidu c6 thé xay ra néu khdng han
kin éng lidu ké (xem 8.7).

10
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6 Thiét bi, dung cu
6.1 Phwong phap do quang phd

D& phan tich dung dich do lidu, st dung may do quang phd cé d chinh xac cao c6 kha nang do cac
gia tri 6 hap thy I&n dén hai voi dd khong dam bao khdng Ién hon 1 % trong viing buwdc séng ti
254 nm dén 320 nm. Ding cac cuvet thach anh ¢ chidu dai dwong quang 10 mm dé do quang phd
hép thu cta dung dich.

6.2 Phwong phap do dién thé

Str dung pin dién héa, twong tw nhw md ta trong Phu luc A1 (xem Hinh A1.1). Do thé dién cwe tir bén
nay sang bén kia ctia pin bing may do dién thé ky thuat sé cé do chinh xac cao c6 thé do dugc dong
dién mot chiéu trong dai tir 1 mV dén 100 mV vé&i 36 khéng dam bao do 13 1 %.

CHU THICH 5 Nhw trong Hinh A1.1 pin dién héa c6 hai khoang dugc tach béng vach ngain xép nhe thay tinh,
gbm hoac @4t sét tring, hodc thach cao hodc béng thiy tinh, Khoang trong dugc db day dung dich khéng chiéu
xa. Khoang duéi dugc dd ddy dung dich truyén tir éng da chiéu xa hodc éng chua chiéu xa. Thé dién cyc, E,
duoc tao ra gitra cac dién cuc platin trong hai khoang, dwoc do bang may do dién thé ky thuét sb.

6.3 Dung cu thuy tinh

Str dung cac dung cy thay tinh bo silicat hodc thuy tinh tvong dwong bén véi héa chét dé bao quan
thuéc thir va dung dich do lidu da chudn bj. Lam sach tat ca cac dung cu thuy tinh, trlr cac dng thay tinh
(xem ASTM Practice C 912) dung dung dich axit cromic ho&c chét tdy rva twong dwong khac. Trang it
nhét 3 14n bing nwéc cét hai lan. Lam khé k§ va bao quan trong méi triedng khdng cé bui.

6.4 Ong thay tinh

Lam sach cac éng thiy tinh bing nuwéc cAt hai 1an dun séi, néu can. Trang lai hai lan béng nwoc cat
hai 1&n va lam kho trong tu séy.

CHU THICH 6 Ong do lidu thang thudng str dung c6 dung tich khoang 2 ml. Thuéng sir dyng céc dng thiy tinh d& bé hodic

cac dng vach mau thiy tinh Loai 1 hodc cac vat chira tromg dwong khac. Cac éng kidu ndy c6 ban san trén thj tneéng cho
thay két qua t6t ma khong cn phai lam sach thém.

7 Thubc thir

7.1 Can sir dung cAc loai héa chét thudc loai tinh khiét phan tich d& chuén bj cac dung dich do liéu®.

7.2 Chét lwong ciia nwéc rét quan trong vi nuwdc Ia thanh phan chii yéu clia dung dich do liéu va dé
c6 thé 1a ngudn nhiém ban chinh. Chét lvong nuwdc duoc st dung trong ligu ké ceric cerous dung dé

9 Thuéc thir theo quy dinh c6 sin tir Higp Hoi héa hoc My, 1115, dudng 16., Tay béc, Wasington, DC 20036, M.

11



TCVN 8768:2011

do dai liéu dwai 1a quan trong hon so véi chat lugng nwedce dung trong lidu ké cung loai dé do dai liéu
hép thy trén. D&i voi cac lidu ké co dai do cao thi c6 thé sir dung nwéc cét hai lan dwoc cét bang bd
chung cét thy tinh cap doi silica. D6i voi cac ligu ké c6 dai lidu dwéi thi st dung nwéc cét ba lan.
Ngoai ra, cling co thé str dung loai nudc tinh khiét thwong mai chét lwgng cao c6 tdng ham lwgng
cacbon c6 thé oxi héa (T.0.C) nhd hon 5 ppb. Khéng nén st dyung nwdc da loai ion.

CHU THICH 7 Nudrc cét hai I4n dugc chung cét tir dung dich kali pemanganat (KMnOx) (2 g KMnOs va 5 g natri hydroxit
(NaOH) dang hat trong 2 lit nwérc ct) 1a thich hop dé chuan bj dung dich do lidu. Nuére cb db tinh khiét cao cé ban sén trén thj
treémg. Nhirng loai nwéc dwgc ghi nhan 1 ding cho HPLC (séc ky 16ng hiéu naing cao) dugc dung trong tiéu chudn nay la
thich hgp vi khéng c6 tap chét hiru co.

7.3 Nuéc dugc tinh loc ding trong tiéu chudn nay khdng dwec bdo quan trong cac vat chira bang
nhya hodc vat chira ¢6 ndp hoac vanh ndp bang nhya.

8 Chudn bi liéu ké

8.1 Nong dd khuyén cao déi véi lidu ké ceric cerious dé do liéu hap thy trong dai tir 5 kGy dén 50 kGy
(con goi 12 lidu ké dai lidu cao) 1a 15 mmol.dm™ ceric-sulfat [Ce (SO4),.4H,0] va 15 mmol.dm™ cerous-
sulfat [Ce, (SO4)s .8H,0]. D& do lidu hap thu trong dai tir 0,5 kGy dén 10 kGy (goi la lidu ké dai liéu
thap), ndng d6 khuyén cao 1a 3 mmol.dm™ [Ce (SO4),.4H;0] va 3 mmol.dm™ [Ce;(SO4)s .8H,0].

8.2 Dung dich do liéu dwgc qui dinh trong 8.1 c6 thé dwoc pha ché tir cac dung dich chudn gbc nhu
sau: (a) 0,4 mol.dm™ va 4 mol dm™ axit sulfuric (H;SO,), (b) 0,1 mol.dm™ Ce(S04)2.4H,0, va (c) 0,1 mol
dm?® Ce2(S04)3.8H,0. Cac qui trinh chuén bi cac dung dich nay dwoc néu trong Phu luc A.2.

Canh bao - Axit sulfuric dam dic la chat an mon va cé thé gay béng. Cac dung dich
ceric-cerous gay dj (rng cho da. Can thyc hién céc bién phap phong ngtra thich hep khi
xtr ly cac héa chét nay.

8.3 St dung cac cong thirc sau d& xac dinh thé tich, tinh bang mililit, ctia tieng dung dich gbc cin dé
chuén bi 1 lit dung dich do lidu:

Dai lidu cao Dai lidu thip
V, 0,015 v, 0,003 @
1000 1000 ¢,
V, 0015 V, 0,003 &
1000 ¢, 1000 o,
v, _04 Vo _04 (6)
1000-V, c, 1000-V, c,
Ve=1000- Vi - V- V5 Ve=1000-V, = Vo=V, (7)

12
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Trong do:
V, la thé tich ctia dung dich chun gbc ceric-sulfat 0,1 mol dm?,
V, lathé tich ciia dung dich chudn géc cerous-sulfat 0,1 mol dm™,
Vs la thé tich ciia dung dich chuén gbc axit sulfuric 4 mol dm?,
Ve la thé tich nuérc cét,
¢, landng dd thyc clia dung dich gdc ceric-sulfat,
¢, landng dd thuc clia dung dich gbc cerous-sulfat, va
¢s landng dd thyc ctia dung dich chudn gbc axit sulfuric 4 mol dm™.

CHU THICH 8 Néu ndng dé chuén ca ¢; = ¢; = 0,1 mol.dm®, Va ¢3 = 4 mol.dm? thi V4 = V= 150 mi déi véi dai lidu cao va
Vi = Vo = 30 ml d6i voi dai lidu thip; Va = 85 ml d6i vai di lidu cao va Vs = 97 ml ddi véi déi lidu thip. Néu ndng d§ cla cac
dung dich géc khac nhau dang k& so v6i cac gid tri chudn thi st dyng cdng thirc 4 dén cang thirc 6 & xac dinh céc thé tich
chinh xac. D& chudn bj dung dich hé do lidu vé&i thé tich Ién hon 1000 ml thi két qua thu dugc tir cac cong thirc ndy sé phai
nhan véi ty 18 thé tich cin thiét véi 1000 mi, tinh bang mililit.

8.4 Xac dinh tAt ca cac thé tich dwa ra trong 8.3 st dung 6ng dong chia do da hiéu chuan ma c6 thé
doc dwoc dén + 0,5 ml.

8.5 Chuyén tirng phan thé tich clia dung dich do liéu sang binh thay tinh 1 lit hodc I6n hon. Dung mét
phan nwéc cét tir V, dé trang éng chia d6 da dung d& dong cac thé tich Vy, Vz, va V. Day ndp vét chira
va l4c ky. Truéc khi stz dung, @& yén dung dich do lidu it nhat nam ngay & noi téi.

8.6 Viéc thir nghiém kidm soat chét lwong dung dich do lidu trwédc khi db vao éng duoc thwc hign
bang cach so sanh phép do c4c thdng sb ctia dung dich do lidu, nhw ndng @ ion ceric, néng dg ion
cerous, hé sé hép thy tuyén tinh phan tir ion ceric, hiéu sudt héa hoc blrc xa dbi véi ion cerous va ty
trong vé&i cac gia trj chép nhan dwgc. Qui trinh thyee hién cac phép do ndy dwoc néu trong Phuy luc A3.
Phép thir kim soat chat lwong trong éng duorc tién hanh bang cach so sanh sb liéu hiéu chuén déi voi
mé lidu k& méi v&i di liu thu dwoc tir cac mé trude do (xem 10.5.3).

8.7 Chuan bi céc lidu ké bing cach @b day cac éng khodng 2 ml dung dich do liéu. Cha y d& khong
lam nhi&m ban dung dich do lidu. Thyc hanh cin than khi dd dung dich vao éng, khéng dé dinh dung
dich 1&n miéng éng. Vi khi han nhiét sé gay ra nhieng bién ddi hoa hoc khéng mong mubn trén miéng
éng, do d6 can chu y khi han kin éng bing ngon Itra tranh lam néng than éng.

8.8 Bao quan cac lidu ké noi ti, & nhiét dd phong (23 °C 1 5 °C).
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9 Xac nhan hiéu nang cua dung cu phan tich
9.1 Xac nhan hig¢u ning ctia may do quang phé

9.1.1 Kiém tra thang do budc séng clia may do quang phd. Cac chudn buéc séng thich hop 1a cac bd
loc holmi oxit va cac dung dich. Chi tiét hon, xem ASTM Practice E 275, E 925, va E 958.

CHU THICH 9 Vi dy, cac dung dich holmi oxit dung trong cac cuvet han kin thwéng c6 sin véi chudn budc song da dugc
chirng nhéan (SRM 2034) duoc st dung trong viing budc séng tir 240 nm dén 650 nm (10).

9.1.2 Kiém tra do chinh xac ctia thang do quang hoc (d6 hap thy) cia may do quang phd. Cac bd loc
chuén hodc dung dich chuén da duwgc chirng nhéan c6 sén cho myc dich nay.

CHU THICH 10  C4c vi dy v& cac chudn dd hép thy la cac dung dich ¢6 ndng d khac nhau, nhir SRM 931d (11) va SRM 935
(12) va cc bd loc kim loai-thach anh, nhu SRM 2031 (13, 14).

9.1.3 Kiém tra d6 tuyén tinh clia thang do 6 hap thu ctia may do quang phd nhu mét ham sé néng do
jon ceric. Thire hién phép kiém tra nay & pic ctia phd hép 'thu ion ceric tai budc séng 320 nm & nhiét do
khéng dbi tot nhat 1a 25 °C. Co thé str dung dung dich gbc ceric-sulfat (chudn 0,1 mol dm™ trong 0,4
mol dm™ H,S0,) da dwoc chudn héa nhu trong A2.3 dé do. Db thj ctia d6 hap thu do dwoc, A, trén don
vi chidu dai dwérng quang, véi ndng do phai tuyén tinh. Do déc clia dwdng thang duwa ra, &n, 12 hé sé
hép thu tuyén tinh phan tr.

CHU THICH 11 Gi4 trj & chudin |2 561 m%mol” £ 0,4 % & budc séng 320 nm (3).
9.2 Xac nhan hiéu ning ciia may do dién thé va pin dién héa

9.2.1 Dbi v&i phwong phap do dién thé, higu ning chinh xac co thé dwgc chirng minh khi cho thay
rang sb doc cla lidu ké chi rd cac liéu hdp thy da biét phu hop véi sb doc dw kién trong gi¢i han dd
khéng dam bao do cla hé do lidu (xem Diéu 13).

CHU THICH 12  Phuong phap nay chi cé thé ap dung cho cac hé do lidu chudn chinh, khi sy n dinh lau dai clia @6 nhay 43
dugre chirng minh va lwu tai lidu.

10 Hiéu chudn hé do lidu

10.1 Trwéc khi st dung, hé do lidu cin phai dwgc hiéu chudn theo ding cac thi tuc da I1ap thanh van
ban cla nguwdi str dung, trong d6 quy dinh chi tiét qua trinh hiéu chudn va yéu cdu dam bao chét
lwgng. Cac phrong phap hiéu chuén dwoc dwa ra trong ISO/ASTM Guide 51261.

10.2 Chiéu xa hiéu chuén lidu ké

Chiéu xa 1a mét khau quan trong ctia qua trinh hiéu chudn hé do lidu. Chiéu xa hiéu chuan phai dwoc
thyre hién tai mdt phdng ther nghiém quéc gia hodic phong thir nghiém hiéu chudn dwgc cdng nhan, dap
(*ng cac yéu cau clia ISO/ASTM Practice 51400.
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10.2.1 Liéu qui dinh & day la lidu hap thu trong nuéc.

10.2.2 Khi lidu ké ceric-cerous dwoc st dung nhir mdt lidu ké do thuéng xuyén thi chiéu xa hiéu
chudn c6 thé duoc thire hién bing cach chiéu xa cac lidu ké & (a) tai phong thtr nghiém quéc gia hoac
phong thir nghiém dwgc cdng nhén theo cac tiéu chi dwge qui dinh trong ISO/ASTM 51400, (b) tai mot
thiét bi chiéu xa hiéu chudn ndi bd cung cap lidu hap thu (hoic suét lidu hap thy) c6 lién két chudn do
lwong qudc gia hodc qubc té duoc cong nhan hodc (c) tai cac thiét bi chiéu xa cdng nghiép trong cac
didu kién chiéu xa thirc cung voi lidu ké chudn chinh hoc lidu ké truyén chudn cb lién két chuan do
lwdng quéc gia hodc québc té dwgc cong nhan.

10.3 Hiéu chudn va xac nhéan hig¢u niang cta dung cu do

Déi véi viec hidu chuin cac dung cu do (may do quang phd hoic may do da nang) va dé xac nhén hiéu
nang cuta dyng cy do gilra cac 1&n hiéu chuén, xem ISO/ASTM Guide 51261 va/hoac cac sb tay hudng
dén st dung thiét bj cy thé.

10.4 Phép do quang phd
10.4.1 D&i véi phép do quang phd, tach riéng it nhat nam lidu ké trong sb lidu ké git lai cla mé va

khéng thie hién chiéu xa ching. St dung chang dé do @6 hép thy 4, .

10.4.2 Dbi v&i phép do quang phd cho ca lidu ké chwa chiéu xa va lidu ké da dugc chiéu xa thi phai
pha loang cac dung dich do dai lidu cao bang cach nhan véi hé sé 100 va cac dung dich do dai liéu
thp thi nhan véi hé sé 50.

10.4.2.1 Dung pipet l4y 0,25 ml dung dich do dai lidu cao hodc 0,5 ml dung dich do dai lidu thap cho
vao binh dinh mirc 25 ml khd, sach.

10.4.2.2 Trang pipet bing H,SO, 0,4 mol dmcho vao binh va thém H,SO, 0,4 mol dm™ dén vach.
10.4.2.3 DPay binh dinh mirc 25 ml va tron ky.

10.4.3 Chuyén mét lgng thich hop tir binh dinh mirc 25 ml vao cuvet thach anh (cuvet mau).
10.4.4 Doc dd hdp thy, A, trong may do quang phd & buéc séng 320 nm.

10.4.5 Tinh do hap thy trung binh ciia c4c lidu ké khang chiéu xa, 4, . Tinh s8 gia 46 hép thy AA, déi
véi méi lidu ké dwgc chiéu xa:

A= 4,-A (®)
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10.5 Phép do dién thé

10.5.1 Dat lidu ké chura chiéu xa (6ng) vao hai khoang cla pin dién hoa. Xem Phy luc A1 mé ta v& pin
dién hoa®.

10.5.2 Gilr dung dich lai trong pin dién hoa khoang 30 min dé tao sy can bing qua vach ngan xép.
Dbi voi mdi mé lidu ké méi, hogic néu pin da duoc ding nhidu ngay thi nén d& dung dich lai trong hai
khoang chira it nhat 16 h dé dam bao sv can bing qua vach ngan x8p.

10.5.3 Khi st dung pin Ian dau, thi @& day pin bang dung dich va d& yén trong it nhat 24 h trwéc khi
tién hanh bat ky phép do nao.

10.5.4 Néu pin khong dugc sir dung qua ba ngay thi @3 tAt ca dung dich ra khai cdt. Trang ca trong va
ngoai hai khoang ba lan bang nuéc cit va dé pin khd. Tham khdo 10.5.1 va 10.5.2 trwéce khi dung lai
cot.

10.5.5 Théo dung dich clia khoang trong va @b day lai bdng mét legng tir lidu ké khac chwa chiéu xa.
10.5.6 NGi song dién thé vao pin. Néu thé dién cyc, E, bing “0” (trong khoang + 0,2 mV) thi cét da
sdn sang @& st dung. Doc it nhét ba 14n liéu ké khdng chiéu xa va xac dinh gié tri trung binh, éo :
10.5.7 Thao dung djch khéng chiéu xa khdi khoang ngoai va rit dung dich 1an lwot ra ting méi lidu ké
chua chiéu xa (6ng), bt dau véi lidu hap thy thap nhét va tiép tuc dén lidu hdp thy cao nhat. Trong méi
trvong hop, trede khi do thé dién curc cho bét ky liéu ké nao thi cling phai trang pin bing cach théo ra
it hon mét nira dung dich cia liéu ké @é gidm cac anh hudng clia lidu ké tredc 6. Rat dung dich trang

rira vao vat chlra chat thai va sau @6 rut hét dung dich ra khéi éng lidu ké phu kin hoan toan vach ngan
x6p.

CHU THICH 13 Vigc tréng rlra pin khong ky gitra c4c dung dich do liu c6 thé s& din aén sai sé. Néu aa bidt lidu hdp thy
gén dang, thi doc cac liu ké co céc lidu hép thy tuong ty dé giam thidu sai sé do anh hudng nay.

10.5.8 Boc thé dién cuc, E, tinh bang milivol, doc theo pin déi véi méi lidu ké sau khi nhiét d6 can

béing dwgc thiét I4p trong pin. Trir di thé dién cyc trung binh, E, , a8 xac dinh AE, gia trj thé dién cwc
tinh, 14y s6 doc nhiét do gan pin dign hoa va tién hanh hiéu chinh nhiét 6 nay.

CHU THICH 14  Thé dién cyc, E, trong pin dién héa, c6 hé sb nhiét 4 duong 1a 0,33 % trén °C trong khodng nhiét do tir
25°C aén 30 °C (8).

® Pin dién héa c6 thé dugc cung cAp tir MDS Nordion, 447 March, Ottaw, Ontario, Canada K2K 1 X8.
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10.6 Phan tich

1Q.6.1 Thu dwgc ham dac treng dd nhay AA hoac AE 1a ham cla do hap thy, D. Diéu chinh di liéu
béng phwong phap binh phuong nhd nhét véi dang phan tich thich hop dé phu hop véi di liéu. Cac
de lidu vé liéu ké ceric-cerous nay can diéu chinh phit hop véi dang ham da thirc bac ba hoac bac bbn:

v = by + biD + boD? + b3D® + byD* 9)
Trong do:
v = AA hodc AE,
bs = 0 dbi véi ham da thirc bac ba, by # 0 dbi véi ham da thire bac bdn.
CHU THICH 15 Céac ph&n mé&m may tinh dé thyc hién phuong phap vé db thj theo phuong phap binh phuong nhé nhét voi
dang da thirc ho3c béing cac dang gidi tich khac da cé ban san trén thj truémg. Thong tin chi tiét hon vé cac phurong phap

toan hoc dé xir Iy dir ligu hiéu chuan xem ISO/ASTM Guide 51707.

10.6.2 S6 nghich dao clia ham dac trwng dd nhay duoc xac dinh trong 10.6.1 sé& dwa ra lidu hiéu
chuén-nhiét do déi véi viéc chiéu xa & nhiét dg, T, dwoc ding trong chiéu xa hiéu chuén.

10.6.3 Sy phy thudc nhiét do chiéu xa clia hiéu suét hda hoc birc xa G(Ce®*) thay ddi theo ndng dd
ion cerous ban dau (3). Sy bién thién clia G(Ce*") theo nhiét dd T(°C), déi véi dung dich dai liéu cao va
dung dich dai lidu thdp duoc dwa ra theo cong thirc sau:

Trong dé:
G(Ce*)r = (2,33544 - 0,0052 x T) x 1,036 x 107 (dai lidu cao) (10)
G(Ce)r=(2,42452 - 0,0052 x T) x 1,036 x 107 (dai liéu thap) (11)

10.6.4 Liéu hap thu Ia phan nghich ddo v&i G(Ce®") trén dai lidu hép thy ctia dung dich. D& chiéu xa &
nhiét dd chiéu xa hiéu qua, Tes, thi hiéu chinh lidu hép thy theo ty 18 G(Ce*")7/G(Ce’")ru.

10.6.5 Dé kiém soat chét lwgng, so sanh sb gia dd hap thy hoic sb gia thé dién cyc xac dinh duoc
ddi voi hiéu chuan da cho v6i cac két qua thu dugc tir cac mé trvdc doé. Sy phu hop sé& ndm trong
khoang 3 % néu dung dich do liéu dwgc chudn bi dung cach va tt ca cac dung cu phan tich c6 lién
quan déu dwoc hiéu chudn dang.

10.6.6 Thanh phan ctia dd khdng dam bao do cé thé dwgc danh gia theo cac phwong phap théng ké
(Loai A) clia cac két qua cua tirng lidu ké tir cac két qua do 18p lai & murc liéu hap thu da cho. Do khéng
dam bao do Loai A cho phép danh gia dwgc hiéu nang clia hé do lidu. Déi v6i lidu ké dai lidu cao thi do
khéng dam bao do Loai A dwgc bidu thi bing mét do léch chuén, khong duoc virot qua 0,005 don vi
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hép thy véi chidu dai dwdng quang 10 mm hoac 2 % gia tri thé dién cyc. D6i voi lidu ké dai lidu thép,
d6 khéng dam béo do Loai A khdng dwgc virgt qua 0,010 don vi hap thy hodc 2 % gia tri thé dién cuec.
Cac s ligu bj nghi 12 sai léch can phai dwoc kiém tra lai bing cach sir dung cac quy trinh théng ké néu
trong ASTM Practice E 178.

10.7 Phwong phap thay thé dé xac dinh liéu hip thu

Néu tién hanh qui trinh dinh lwgng céc théng sé clia dung dich do lidéu néu trong Phuy luc A3, thi co thé
thu dwgc céc gia tri gin dang vé liéu hap thy tir cac ham sb phan tich.

10.7.1  Ddi véi cac sb doc clia may do quang phd, thi tinh gia trj gin dang cta liéu hap thy, D;, tinh
béng gray, theo cdng thirc sau:

b= G[Cesf )tti:x pxd sk
Trong do6:
f la hé sb pha loang déi véi cac lidu ké chiéu xa,
AA Ia sy thay ddi A6 hap thy cuia lidu ké chiéu xa,

G(Ce™) la gia tri trung binh G(Ce™) xac dinh dwgc tr cong thirc A3.9,

£m Ia hé s hap thy tuyén tinh phan ter, tinh bing (m%mol "),
P 1a ty trong clia dung dich do liéu, tinh bang kg.m™ va,
d Ia chiéu dai dwomg quang clia cuvet quang phd, tinh bang m,

10.7.2  D6i v6i sb doc dién cyc, tinh gia tri gan dang clia @6 hép thy, D,, tinh bng gray, theo cdng
thirc sau:

103 c +C
B el 6 s (13)
pG(Ces+)| 4 % A
1+ — antilog———
c 59,16
Trong do:
p la ty trong ctia dung dich do lidu, tinh bing kg.m™,

G(Ce®) la gi4 trj trung binh G(Ce*") x4c dinh dworc tir cong thirc A3.11,
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AE 1a thé dién cyc triv di thé dién cie trung binh déi voi cac lidu ké chua chiéu xa, va

cs va cs la ndng do clia ion ceric va ion cerous trong cac dung dich do lidu chua chiéu xa twong
(*ng, tinh bang mol.dm™,

10.7.3 Xac dinh méi twong quan ddi véi cac lidu hép thy tinh dwoc nhu mét ham sb cla céc gia tri
lidu h&p thu dwoc st dung trong chiéu xa hiéu chudn. M&i ham s6 nay c6 thé dung dé xac dinh liéu hap
thuy.

CHU THICH 16  Céc gi4 trj lidu h4p thy tinh dugc phai gan biing cac gia tri liéu hdp thy sir dung dé chiéu xa hiéu chuén, phu
hop véi da thire bac thép (bac nhét dén bac ba). Néu cac gia tri lidu hp thy tinh dwoc khac nhidu so véi 3 khong dam béo

do m& rong cb hé sé phii k = 2 tir céc gia tr lidu hdp thy da sir dung dé chiéu xa higu chudin, chimng 6 1a c6 kha nang nhiém
bén dung dich ho3c ¢6 mét sé van d& khac cn phai xir 1y.

11 (Png dung hé do liéu

11.1  Déi véi viec dung lidu ké truydn chudn, st dung téi thidu hai lidu ké cho mdi phép do liéu héap
thy. S6 lwgng lidu ké yéu cau cho mdi phép do liéu hép thy trén hodc trong vat liéu dwgc xac dinh béi
dd khéng dam bao do di kién clia hé do lidu va dd khéng dam bao do yéu cau, lién quan dén viéc ing
dung. Phu lyc X3 ctia ASTM Practice E 668 c6 md ta phuong phap théng ké dé xéac dinh sb lvong liéu
ké nay.

11.2 St dung qui trinh chiéu xa va qui trinh do phu hgp véi Diédu 10.
11.3 Xac dinh lidu hip thy tir cac gia tri sé gia do hap thy hodc sb gia thé dién cyc va dwdng chuan.

11.4 Luu hd so céc gia tr lidu hip thy tinh dwgc va cac sb liéu lién quan khac nhw da néu trong Diéu 12.

12 Yéu ciu téi thiéu v& hd so
12.1 Hiéu chun hé do lidu
12.1.1 Lwu hd so vé loai lidu ké va sb hiéu mé liéu ké (ma sb).

12.1.2 Lwu hd so hodc vién dén thoi gian va nhiét do chiéu xa, thang giang nhiét do (néu cb), dai lidu
hép thy, ngudn birc xa va cac dyng cu lién quan dung @& do d6 nhay cua liéu ké.

12.2 (ng dung

12.21 Lwu hd so vé thdi gian va nhiét @6 chiéu xa, thang giang nhiét @ (néu cb), va thdi gian va
nhiét 46 do do hap thy ddi véi mbi lidu ké.

12.2.2 Lwu hd so hodc vién dan kiéu ngudn blrc xa va cac dic treng.
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12.2.3 Lwu hd so d hép thy hodc thé dién cuc, gia tri sé gia dé hédp thu hoac sé gia thé dién cuc,
viéc hiéu chinh nhiét d6 (néu c6) va lidu hip thu dbi véi méi lidu ké. Vién dan duwdng chuan hodc ham
d&c treng dd nhay sir dung dé thu dwoc gia tri lidu hap thy.

12.2.4 Lwu hd so hoc vién dan cac thanh phdn do khong dam bao do clia gi4 tri lidu hap thu.

12.2.5 Luwu hd so hoc vién dan ké hoach bdo dam chét long do cia hé do lidu dugc sir dung.

13 Do khong dam bao do

13.1 Phép do liéu cin phai kém theo d§ khong ddm bao do dy kién mdi cb gia tri.

13.2 Cac thanh phan dd khong dam bao do sé dwoc phan thanh mét trong hai loai sau day:
13.2.1 Loai A: Bugc danh gia bang phuong phap théng ké, hodc

13.2.2 Loai B: Buoc danh gia bing phurong phap khac.

13.3 Cac cach khac vé phan loai do khdéng dam bdo do da dwoc dung rdng rai va cé thé co ich cho
béo céo vé d khéng dadm bao do. Vi dy, thuat nglr d6 chum va do chéch hoac sai s6 ngéu nhién va sai
s6 hé théng (khong ngau nhién) dwgc diing d& mo ta cac loai dd khéng dam bao do khac nhau.

13.4 Néu thire hién danh gia dd khong dadm bao do theo tiéu chudn nay, viéc danh gia do khdng dam
bao do mé& rong clia lidu hép thy dwoc xac dinh bdi hé do lidu nay phai nhd hon 4 % voi hé sé phi
k = 2 (twong (rng véi d6 tin cay khoang 95 % dbi véi dir liéu phan bd chudn).

CHU THICH 17 Nhan biét d khéng dam bdo do loai A va loai B dyra trén phuong phap danh gia d§ khéng dam bao xuét ban
nam 1995 b&i Té chirc Tidu chudn hoa quéc té (ISO) trong tai ligu huréng din vé bidu thi 8 khdng dam bio trong phép do
(15). Myc dich dung loai d&c trung nay 14 @& tang cudng sy hidu biét vé 60 khdng ddm bdo dugc xay dyng nhu thé nao va
cung cép co s& d& so sanh quéc té vé két qua do.

CHU THICH 18 ISO/ASTM Guide 51707 x4c dinh cc nguyén nhan dd khdng dam bdo do trong hé do lidu thyc hién trong
thiét bj xr Iy chiéu xa va dua ra quy trinh danh gi4 do khong dam bao do trong phép do lidu hip thy st dung hé do lidu. Tai
liéu ndy dua ra va thdo luén cac khai niém co ban vé phép do, bao gdm danh gia gia trj dinh lugng, gi4 trj "dang®, sai léch va
d6 khéng dam bédo do. Thanh phdn cia 9 khdng ddm bao do dugc xem xét va phrong phap danh gi4 ching. Tai lidu nay
cling dura ra cac phuong phap tinh a9 khéng dam bao do chudn két hgp va dd khdng dam bao do mé rdng (tdng thé).
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Phu luc A
(Tham khao)

A.1 Pin dién héa

A.1.1 Pin dién héa mé ta trong Hinh A1.1 cé hai khoang, khoang trong A va khoang ngoai B, dwgc
tach nhau bang vach ngan xép C, vi dy nhuw thily tinh, khép ndi bang gdm hodc thach cao hodc bng
thay tinh.

A.1.2 Khoang A ch(ra dung dich do liéu khéng chiéu xa
A.1.3 Khoang B ciing chira dung dich do liéu khéng chiéu xa hoac dung dijch do lidu da chiéu xa.
A.1.4 Vach ngan xbp, C, tiép xuc gitra hai dung dich va c6 16 x6p nhd hon 2 um.

A.1.5 DAau nhd cltia khoang B dwoc I1dng vao ¢d caa liéu ké, D. Xiranh thay tinh, E, dwgc dung dé hat
lan Iwgt dung dich trong khoang B va sau d6 xa dung dich sau khi do.

A.1.6 DAu din Fva G dung d& do chénh l&ch dién thé qua pin dién hoa khi ching dwgc nbi véi mét
may do dién thé hodc may do da nang.

)
Diu dén Xiranh
dién thé 1 ® thiy tinh
by
Y
G
f-": :._.nn' Dung djch
Thanh chén i :"% khéng chiéu xa
béng bach kim T, 7
© Vich _ & A@%5] Dung dich
ngén xép X chiéu xa
p 3
=4 ke Ong lidu ké ®
=

Hinh A1.1 Pin dién héa
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A.2 Qui trinh chuén bj cac dung dich chuin gbc cho liéu ké

A2.1 Axit sulfuric (H,SO,) chuén, ndng d6 0,4 mol dm™:

A2.1.1 Chuyén 22,2 ml H,SO4 ndng dé 18 mol dm™ vao binh dinh mirc 1 lit khd, sach cé chira khodng
700 ml nwérc cét hai lan.

A2.1.2 Lam ngudi cin than va thém nwéc cit hai lan dén vach, day nép va tron ky.

A2.1.3 Néu can, dung dich thu dwoc co thé dwoc chudn héa bing cach dung chuan dau natri
cacbonat hodc chuén tvong dwong.

CHU THICH A2.1 Thém cin than H2S0s vao nudc vi sé gidi phéng mot lvgng nhiét dang ké.
A2.2 Axit sulfuric (H,SO,) chuin ndng dé 4 mol dm™

A2.2.1 Chuyén 222 ml H,SO, néng dd 18 mol dm™ vao binh dinh mirc 1 lit khd, sach c6 chira khoéang
700 ml nwéc cét hai lan.

A2.2.2 Lam ngudi cin than lwong chira trong binh va thém nwéc cét hai lan dén vach, day ndp va
tron ky.

A2.2,3 Chuén hoa dung dich thu dwgc twong ty nhr chudn héa déi véi H,SO4 ndng d6 0,4 mol dm™.
A2.3 Ceric-sulfat chuan néng dé 0,1 mol.dm™:

A2.3.1 Hoa tan 58 g sulfat ceric, Ce(SQ;).. 4H,0, trong 600 ml H.SO4 ndng dé 0,4 mol.dm™ dyng
trong binh dinh mde 1 lit.

A2.3.2 L&c ki lwong chira trong binh cho dén khi hoa tan hét Ce(SO4),.4H,0. D& yén dung dich it
nhét hai tudn, & noi téi.

A2.3.3 Thém mét lwgng dung dich H2SO,4 0,4 mol dm™ da dén 1 Iit. Loc qua bd loc thiy tinh xép (d6
x6p trung binh), néu can.

A2.3.4 Chuyén dung dich vao chai thily tinh c6 nép thiy tinh mai va bao quan & noi téi.
A2.4 Cerous-sulfat chuidn ndng dé 0,1 mol dm™:

A2.4.1 Hoa tan 36 g cerous-sulfat Ce,(SOs)s. 8H,0 trong 600 ml nwdc cét hai 1an, dyng trong binh
dinh mdrc 1 lit.

CHU THICH A2.2 Truéc khi stz dung cé thé phai 1am két tinh lai cerous-sulfat (6).
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A2.4.2 Léc lwgng chira trong binh cho dén khi hoa tan hét Ce,(SO4)s. 8H,0. Dé yén dung dich it nhat
hai tuan, & noi téi.

A2.4.3 Thém dl nwdc cAt hai lan dén 1 lit. Loc qua bd loc thiy tinh xp (dd xép trung binh), néu can.
A2.4.4 Chuyén dung dich vao chai thly tinh c¢6 nép thly tinh mai, trdn ky va bao quan & noi tdi.
A2.5 Nong dd ctia dung dich géc cerous-sulfat:

A2.5.1 Dung pipet Iy 1 ml dung dich cerous-sulfat gbc cho vao binh dinh mirc 100 ml, sau @6 trang
pipet bang nudc cat hai lan. Thém nwdc cét hai lan dén vach, day nép va tron k.

A2.5.2 Doc dd hép thy, A, & budc séng 254 nm trong may do quang phd c6 nuéc cét hai lan dung
trong cuvet dbi chizng. Néng dd, ¢, clia dung dich cerous-sulfat géc, tinh bang mol dm™, tinh theo cong
thire sau:

c2=(0,146)A (A2.1)
A3. Qui trinh dinh lwgng cac théng sé cua dung dich do lidu
A3.1 Néng dd ceric-sulfat:

A3.1.1 Dung pipet ldy 0,25 ml dung dich do dai liéu cao hodc 0,50 ml dung dich do liéu dai liéu thap
cho vao binh dinh mirc 25 ml khd, sach.

A3.1.2 Trang pipet bing H,SO,4 0,4 mol dm™ cho vao binh va thém H,SO, 0,4 mol dm™ dén vach.
A3.1.3 Day binh 25 ml va trén ky.
A3.1.4 Tir binh dinh mirc 25 ml chuyén mdt lwong thich hop vao cuvet quang phé thach anh (cuvet mau).

A3.1.5 Doc dd hip thy, A, trong may do quang phd & bwdc séng 320 nm ding H,SO4 0,4 mol.dm™
trong pin déi chirng.

A3.1.6 Xac dinh ndng dd ceric, cs, diing cong thirc sau:
¢y =(0,01782)A  (dai liéu cao) (A3.1)
cs = (0,003564)A (dai lidu thap) (A3.2)

Trong dé:
cs landng dd ceric-sulfat clia dung dich do ligu, tinh bAng mol dm™, va

A 12 do hép thy.
A.3.2 Néng do ion cerous
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A3.2.1 Chiéu xa it nhat ba lidu ké véi lidu hap thu thich hop dé& khir tat ca cac ion ceric thanh ion
cerous (vi dy, 80 kGy ddi véi lidu ké dai lidu cao hodc 20 kGy dbi véi lidu ké dai lidu thép).

A3.2.2 Dung pipet ldy 0,25 ml dung dich do dai liéu cao da chiéu xa ho&c 0,50 ml dung dich do liéu
dai lidu thap tir mdi &ng vao cac binh thé tich 25 ml kh, sach, riéng ré.

A3.2.3 Trang pipet bing H,SO, 0,4 mol dm™ cho vao binh va thém H,SO, 0,4 mol dm™ dén vach. Day
binh va trén ky.

A3.2.4 Chuyén mét lugng thich hep vao cuvet thach anh clia may do quang phd.

A3.2.5 Doc do hap thy, A, trong may do quang phd & budc séng 254 nm dung H,SO,4 0,4 mol dm™
trong cdt @éi chirng.

A3.2.6 Xac dinh do hap thy trung binh, 4 .

A3.2.7 Nbng dd ion cerous tdng thé tao thanh, cg, dwoc tinh theo cdng thirc sau:

cs=0,146 4  (dailidu cao) (A3.3)
ce=0,02924 (dailidu thép) (A3.4)
Trong d6:

cs 1a ndng dd cerous-sulfat tdng sé clia dung dich do lidu, tinh bang mol dm™,

CHU THICH A3.1  Ndng dd cerous-sulfat tdng duwgc xac djnh cho méi miu s& I&n hon tdng clia ion ceric va ion cerous trong
dung dich ciia lidu ké. Sai sb nay Ia do sy ¢6 mat clia ion cerous trong thubc thir ceric-sulfat. Ndng do ion cerous, cs, dwgc
xac dinh bing cach 14y ndng dd ion cerous téng sé trir di néng dd ion ceric.

A3.3 Hé sb hdp thy tuyén tinh phan tir ion ceric

A.3.3.1 Dung pipet ldy 2 ml dung dich do lidu dai lidu cao cho vao binh dinh mic 25 ml thém H,SO,
0,4 mol.dm™ @én vach.

A3.3.2 Tuong ty, dung pipet 4y 2 ml, 3 ml, 4 ml, 5 ml va 6 ml dung dich thu dwgc trong A3.3.1, lan
lgt cho vao binh 100 ml riéng ré, thém H,SO, 0,4 mol.dm™ dén vach.

A3.3.3 Dbi véi dung dich do lidu dai lidu thap, dung pipet ldy 1 ml, 2 ml, 3 ml va 4 ml dung dich do liéu
(khdng pha lodng trwéc) cho vao cac binh 100 mi riéng ré, thém H,S0, 0,4 mol dm™ dén vach.

A3.3.4 Day ndp mdi binh va tron k.

A3.3.5 Doc do hap thy, A, clia tirng mau & buréc séng 320 nm trong may do quang phd cé cuvet dbi
chirng chira H;S040,4 mol.dm™.
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A3.3.6 Dung ndng dd thu dugc trong A3.1.6, hé sé pha loang lién quan dén méu duoc chuén bi trong
A3.3.2 va dd hap thu xac dinh dwoc trong A3.3.5, d& xac dinh hé sb hép thy tuyén tinh phan t, &m,
theo dwdrng déc clia dd thi dd hap thu véi ndng dd, dwoc biéu thj theo cong thirc sau:

A = 10%ncd (A3.5)

Trong do6:
A; 1a d6 hap thu ctia mau j,
¢ 1a ndng dd clia mau i, tinh bang mol dm™,
d la chiéu dai dwdng quang clia cdt mau trong may do quang phd, tinh bing mét (m), va
i 141,2...,5 (twong (ng méu da chudn bj trong A3.3.2).
CHU THICH A3.2  Gia trj & phai bing 561 m%mol™ £ 0,4 % hosc 5610 L.mol™" em™ £ 0,4 % & buée séng 320 nm (3).
A3.4 Ty trong cuia dung dich do lidu
Xéac dinh ty trong clia dung dich do ligu & 25 °C.
CHU THICH A3.3 Ty trong biing 1,032 ( 0,002) x 10° kg m™ & 25 °C (8).

A3.5 Hiéu suit héa hoc b&i birc xa ctia ion cerous, G(Ce**) bing phwong phap do quang phé

A3.5.1 Chun bj a0 s liu ké (it nhat 18) bang cach db day dung dich do lidu vao cac éng 2 ml. Sau
khi ddy, han nhiét cac éng.

A3.5.2 Chiéu xa cac lidu ké, mi 1an ba lidu ké & vi tri hidu chudn trong thiét bi cobalt-60 v&i it nhét 14
nam murc lidu, vi dy: khodng 5 kGy, 15 kGy, 25 kGy, 35 kGy va 50 kGy déi v&i dung dich dai lidu cao
va 0,5 kGy, 1 kGy, 4 kGy, 7 kGy va 10 kGy ddi v&i dung dich dai liéu thap. Kiém soat hoic kidm tra
nhiét 46 cla liéu ké trong subt qua trinh chiéu xa.

A3.5.3 Chuén bj cac mau pha lodng (theo hé sb 100 hoac 50) clia cac lidu ké, bao gdm c4c bd ba lidu
ké chuwra chiéu xa. Dung pipet Idy 0,25 ml hodc 0,50 ml tir mdi lidu ké cho vao c4c binh dinh mdrc 25 ml
va thém H,S0,4 0,4 mol.dm™ dén vach.

A3.5.4 Dung H,S0,40,4 mol dm™ trong pin chuén, doc d hép thy, A, clia cac mau da pha lodng duoc
chuan bj theo A3.5.3 & budc séng 320 nm trong may do quang phé.

A3.5.5 Xac dinh s6 gia do hap thy, AA, clia tirng mau da chiéu xa nhw sau:
AA; = A - A (A3.6)

Trong doé:
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A 1add hap thuy trung binh clia cac mau da pha lodng cla cac lidu ké chwa chiéu xa,

i 1a1,2va 3 (s6 lugng cla liéu ké dwoc nhan biét tai méi mirc lidu hap thy), va

j  1a1.2,....n (sé lwgng mirc liéu hap thy nhan biét).

A3.5.6 Tinh G(Ce®"), trung binh déi vé&i tirng mirc liéu héap thy theo cong thirc sau:

JA4;

GC 34y
(Ce™), 2.pdD),

(A3.7)

Trong d6:
f 1a hé sé pha loang clia cac lidu ké da chiéu xa
AA 14 gia tri thay ddi trung binh v& liéu hap thu clia cac lidu ké duoc chiéu xa & mire liéu hép thy j,
G(Ce™), 1a gia tri G(Ce™") trung binh di v&i mirc lidqu hép thy j,
€m & hé s& hap thu tuyén tinh phan t&r (m? mol™),
p la ty trong ciia dung dich do lidu, tinh bing kg m?,
d la chidu dai dwdng quang clia cot may do quang phd, tinh bang m, va

D, 1a lidu hdp thy tir dung dich do lidu, tinh bang Gy.

A3.5.7 Dyng db thi D; theo G(Ce™), Cac két qua s& tuyén tinh véi 4o déc béing “0". Néu quan sat thay
db thi léch dang k& so v&i dd déc bang “0”, nghia la c6 sy phy thudc clia G(Ce®') vao lidu hdp thy, do
d6 dung dich c6 thé khdng dwgc chip nhan (vi dy, dung dich bj nhiém ban do tap chat htru co).

A3.5.8 Duyng db thj AA theo D theo cdng thirc sau:
AA;; = BD; (A3.8)
Trong do6:
AA la sb gia d§ hap thu clia mau dwoc chiéu xa,
D la lidu hép thy ddi véi dung dich do lidu, tinh béing Gy, va

B 1a @ déc cua db thj xac dinh dwgc theo dwdng tuyén tinh hdi qui binh phirong nhé nhét phu hop
véi sb lidu, tinh bang kg J™.

A3.5.9 Xac dinh gia tri trung binh G(Ce3+), tinh béng mol J”, theo céng thirc sau:
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G(Cer) = f’ﬁd (A3.9)

M

Trong doé:
€m 1a hé sé hap thu tuyén tinh phan t& (m” mol™),

£ 14 do dbc clia @ thi xac dinh dugc biing hdi qui binh phuong nhé nhét phu hop voi s6 ligu, tinh
bang kg J”,

p la ty trong ctia dung dich do lidu, tinh bing kg m™,
d 1a chidu dai dwdng quang clia ¢t may do quang phd, tinh bing m, va

f 1a hé sé pha loang clia mau clia cac liéu ké duoc chiéu xa.

A3.5.10 Ngoai ra, cé thé tinh gia tri trung binh G(Ces3+) theo cdng thirc sau:

G(Cem) = L3 G(Cer), (A3.10)
"=

A3.6 Higu suit hoa hoc birc xa clia ion cerous, G(Ce*'), bang phwong phap do dién thé
A3.6.1 Chuan bj cac lidu ké va chiéu xa cac lidu ké nay theo A3.5.1 va A3.5.2,

A3.6.2 Cho lwong chira trong lidu ké khéng chiéu xa (6ng) vao hai khoang ciia pin dién héa. Xem Phu
luc A1 mé ta pin dién hoa.

A3.6.3 Dé& dung dich do lidu khéng chiéu xa trong pin dién héa khoang 30 min dé tao can bang qua
vach ngan xép.

A3.6.4 Thao dung dich trong pin va db dy lai bang Iwong chira trong liéu k& khong chiéu xa khac.

A3.6.5 N&i may do dién thé ky thuat s véi pin. Néu thé dién cyc béng “0" trong khodng + 0,2 mV, thi
pin da sin sang dé st dung.

A3.6.6 Thao dung dich khéng chiéu xa tir khoang dwéi ctia pin va thdo dung dich tir méi lidu ké da
chiéu xa (éng) ra, bét dau qui trinh v&i liéu hap thu thdp nhét rdi dén lidu hdp thu cao nhét. Trong méi
tredng hop, trudc khi do thé dién cyc clia bat ky lidu ké nao, can trang pin béng dung dich cla lidu ké
d6 dé giam hiéu (ng clia lidu ké treéc do.

A3.6.7 Doc thé dién cyc, E, qua pin déi véi cho tirng lidu ké sau khi can bang nhiét dé trong pin, tinh
bang milivol.

CHU THICH A3.4  Thé dién cyc, E, trong pin dign héa c6 hé sb nhigt 4o duong 12 0,33 % trén °C trong khoang nhiét a0 tir
25 °C dén 30 °C (8). D& c6 dd chinh xac nhét, chudn héa phép do dén nhiét do khong ddi, do d6 can tinh anh hudng nay.
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A3.6.8 Gia tri AE trung binh clia ba liéu ké duwoc chiéu xa tir cing mirc liéu hap thy. Dung gia trj trung
binh AE, d& tinh G(Ce*) phis hop v&i cdng thire sau:

G(Ce™) = % ¢\~ Lo S (A3.11)

/ 1+ 5 anti log R}
c, 059,16

Trong dé:

Cs Va Cs 1a ndng do clia ion ceric va cerous trong dung dich do lidu khdng chiéu xa, twong (rng,
tinh bang mol dm™,

D la d hép thy, tinh bing Gy,
p 1 ty trong cta dung dich do liéu, tinh bang kg m?, va
j 14 1,2...,n (sb lvgng mirc lidu hap thy nhan biét)

A3.6.9 Tinh gia trj trung binh G(Ce3+) theo cdng thirc sau:
G(Car) = -3 G(Cen), (A3.12)
n“

A3.6.10 Duyng db thj D theo G(Ce™). Cac két qua sé tuyén tinh voi do déc bang “0". Néu quan sat
thay db thi lech dang k& so v&i @ déc biing “0”, nghia 1a ¢6 sw phu thuge clia G(Ce®*) v& lidu hép thy,
do d6 dung dich c6 thé khéng dwgc chp nhan (vi dy, dung dich bj nhidm ban do tap chét hiru co).

CHUTHICHA35 Giati G(Ce3+) xéc dinh dugc phis hop véi A3.5.9 va A3.6.9 sé bling khodng 2,3 x 107 mol.J" dén 2,5 x 107
mol.J"' & 25 °C déi véi cac ndng 0 clia ion ceric va ion cerous dugc qui dinh cho dung dich do lidu trong tiéu chuén nay.
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