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Loi noi dau

TCVN 9097:2011 hoan toan twong dwong v¢i ISO 10676:2010.

TCVN 9097:2011 do Ban ky thuat tiéu chuan quéc gia
TCVN/TC206 Gém cao cép bién soan, Téng cuc Tiéu chuan
Do lwdng Chét lwong dé nghi, B6 Khoa hoc va Céng nghé

coéng bb.
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Loi giéi thiéu

Chat xic tac quang c6 nhiéu tinh nang tuyét voi nhw tw lam sach, chéng mé, hoat tinh
khang khuén, khir mui va loai bd cac chat 6 nhiém dwdi chiéu xa anh sang va do vay gan day

céac linh vie ’ng dung cla chét xic tac quang da duwoc mé rong.

Trong sb cac (rng dung nay, chat xic tadc quang dé lam sach nuwéc loai bd cac chat 6 nhiém
trong nwéc dang dwoc phat trién va sadn phdm cla né dang dén véi thi trwdng. Vi vay, co nhu

cau lén vé phwong phap thir dé cé thé danh gia chinh xac tinh ndng lam sach nuéc.

Tiéu chuéan nay mo td phwong phap xac dinh tinh nang lam sach nwéc cua vat liéu xiac tac

quang dwoc sir dung dé 1am sach nuéec.
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GAm min (gém cao cap, gém ky thuat cao cap) — Phwong phap
xac dinh tinh nang lIam sach nwéc cua vat liéu ban dan xuc tac
quang bang phép do kha nang tao thanh oxy hoat tinh

Fine ceramics (advanced ceramics, advanced technical ceramics) — Test method for water
purification performance of semiconducting photocatalytic materials by measurement of
forming ability of active oxygen

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuin nay md ta phwong phap thlr cho cac vat liéu xuc tac quang dwoc hinh thanh trén
hodc gan lién v&i bé mat vat liéu khac nham muc dich phan hly va do vay loai trir cac chat gay 6

nhiém trong nwéc, st dung tinh nang xuc tac quang.

Tiéu chudn nay cé thé ap dung dbi v&i cac vat liéu xdc tac quang trong mdi truéng chiéu xa

tlr ngoai (UV) va khéng ap dung trong mdi treéng chiéu xa anh sang nhin thay.
2 Tai liéu vién dan

Céc tai liéu vién dan sau day la rat can thiét khi 4p dung tiéu chuan nay. Dbi véi cac tai liéu
vién dan ghi nam cong b thi 4p dung ban dwoc néu. Di vdi cac tai liéu vien dan khong ghi nam

coéng bbd thi ap dung phién ban mai nhat, bao gébm ca cac ban sra dbi, bd sung (néu cé).

ISO 10677, Fine ceramics (advanced ceramics, advanced technical ceramics) — Ultraviolet light
source for testing semiconducting photocatalytic materials [Gém min (gébm cao cép, gbm ky thuét

cao c4p) — Ngudn séang tia ttr ngoai cho thtr nghiém vét liéu béan dén xuc téc quang].

3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay s dung cac thuat ngi¥ va dinh nghia sau.

3.1

Chét xuc tac quang (photocatalyst)

Chét thwc hién nhiéu chirc nang dua trén phan (rng oxy héa khir dwdi chiéu xa t& ngoai (UV),
gébm sy phan hiy va loai bd cac chat nhiém ban khéng khi va nuédc, khér mui va hoat tinh

khang khuan, tw 1am sach va chéng mo.
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3.2
Lam sach nwéc (water purification)

Lam sach bang cach phan hdy cac chat nhiém ban c¢é trong nwéec.

3.3

Vat liéu xac tac quang (photocatalytic materials)

Vat liéu trong d6, ho&c trén nd, chat xuc tac quang dwoc thém vao bang cach pha, tm, trén, v.v....
CHU THICH: Céc vat liéu xtc tac quang dwoc st dung lam vat liéu xay dwng va lam dwdng dé co duoc
cac

chirc ndng nhw dé cap & trén.

34

Nwéc tinh ché (purified water)

Nwéc dwoc tinh ché bang phwong phap trao dbi ion, cé dé dan dién nhé hon 1 uS/cm.

4 Nguyén tac

Tiéu chudn nay nham muc dich phat trién, so sanh, dam bao chat lwong, dac tinh, do tin cay va
tao ra bo di¥ liéu cho vat lidu xuc tac quang. Phwong phap nay dwoc st dung dé xac dinh tinh
ndng lam sach nudc cla cac vat liéu xuc tac quang bang cach phoi mau nwéc dudi anh sang to
ngoai (UV).

Vi ¢6 nhiéu loai chat 6 nhiém trong nwéc, nén viéc lva chon mot chat & nhiém cu thé 1am chét

thtr d6i v&i phép thir tinh nang lam sach 1a rat kho.

Do co ché lam sach nuwéc bang phan (rng xic tac quang dwa trén sy hinh thanh cia oxy hoat
tinh tlr chat xuc tac quang dwoc kich hoat bang chiéu xa UV, hoat ddng ma oxy hoéa va phan hay
cac chat 6 nhiém trong nwéc, nén cé thé danh gia tinh nang lam sach nwéc bang cach do kha

nang oxy hoat tinh tao thanh tw chét xuc tac quang da dwoc hoat héa trong nwéce.

Do vay, dimetyl sulfoxit (DMSO) dwoc chon lam chét chi thi dé tao ra axit metan sulfonic (MSA) la
san phadm cla phan &ng xuc tac quang nhw dwoc chi ra trong cdng thirc dwdi day [metan sulfinat
(MSI) dwoc sdn xuat lam chét trung gian]. Phan rng nay thuong dwoc stv dung dé& xac dinh oxy
hoat tinh. Mau thir, dwoc dat trong thiét bi phan rng quang kiéu dong chay dwoc kich hoat bang
chiéu xa UV; DMSO bi phan hly tao ra MSA trén bé mé&t. Tinh ndng lam sach nuédc duoc xac
dinh dwa trén sy suy gidm ndng dé ciia DMSO va viéc tao ra MSA. Sy hap phu DMSO Ién mau

dwoc danh gia bang thir nghiém trong bong tdi (khéng cé chiéu xa UV).

a) (CH3),SO (DMSO) + - OH —> CH3S(0)OH (MSI) + - CHs
b) CH3S(O)OH (MSI) + - OH + O, — CH3S(0),0H (MSA) + - OOH

c) (CH3),SO (DMSOQ) + - OOH — CH3S(0),0H (MSA) + :CHjs
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d) CH3S(0),0H (MSA) + - OH — H,SO, + - CHs

5 Thiét bi, dung cu

Thiét bi thr kiém tra vat liéu xtc tac quang dbi véi tinh nang 1am sach nwéc bang cach cung cap va
tuadn hoan lién tuc nwéc ther trong khi chiéu xa quang dé kich hoat chat xdc tac quang. Thiét bi
bao gdbm ngudn cap nwdc thl, thiét bi phan (rng quang (cé cac dap tran), nguén sang va thiét bi do
dé thir nghiém nudc. Thiét bi phan &ng quang khdng cé nap day, nghia la thk nghiém dwoc

tién hanh trong hé théng mé.

Vi du vé hé théng thlr nghiém dwoc trinh bay trong Hinh 1.

Thiét bi thir nghiém bao gdm cac phan dwoc md ta tr 5.1 dén 5.5.
5.1 Nguén cip nwéc the

Nguén cap nuwéc thir bao gdbm bd phan diéu khién dong chay (xem cha thich) va éng nuéc dé

tuadn hoan nuwéc thir véi tbe do va thé tich trong thiét bi phan (rng quang da dwoc xac dinh trwée.

CHU THICH: Bo6 diéu khién dong chay 1a bom cho phép thé tich da xac dinh cla nwdc thir phéng ra va
luan chuyén dén mau tht trong thiét bi phan (rng quang tai tbc do6 da dwoc xac dinh trwéc trong mot thoi
gian dai. Vi du, bom két cdu nhu déng bom dung dich bang cach nén 6ng bom bang truc can.

DPéi v&i 6ng nudc, sir dung vat liéu it hap phu thubc thlr nhw keo silicon; dwdng kinh 6ng phai

phu hop véi yéu cau ky thuat cia dwdng kinh dng nbi cta thiét bi phdn rng quang va bom.
5.2 Thiét bi phan rng quang

Thiét bi phan &ng quang gitr mau th&r hinh phang hodc hinh cau va cac dap tran cao hon 1 cm dwoc
d&t phia trwdc va phia sau mau the dé tranh lam van méo mau thir trong quéa trinh cap nuéc.
Thiét bi phan rng phai dwoc ché tao twr vat lieu (nhwa acryl) it hap phu thubc thtr va chiu dwoc

chiéu xa tia UV gan.
5.3 Pén anh sang xanh den (nguén sang)

Nguén sang cung cap dd sang UV-A trong dai buwéc séng tr 300 nm dén 400 nm. Cac ngudn
thich hop bao gém anh sang dwoc goi 14 anh sang den (BL) va dén huynh quang anh sang
xanh den (BLB), c6 budc séng téi da 351 nm hoac 368 nm, theo quy dinh trong ISO 10677, va
dén hdé quang xenon c6 bd loc quang loai bé anh sang dudi 300 nm. Trong trwdng hop dén

hd quang xenon, phai s& dung hé théng lam mat theo ISO 10677.
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bom
5 dung dich the
Hinh 1 — So d6 thiét bi thir

5.4 Thiét bi chiéu xa tr ngoai

Thiét bi chiéu xa t& ngoai gilr hai dén anh sang xanh den song song v&i nhau (dén huynh quang
dang 6ng, 20 W, loai FL20S BLB"). Thiét bj bao gdm cau tric phat ra chiéu xa anh sang
dbéng nhéat déi v&i mau thr va bién dbi vi tri cia mau thlr hodc dén nham diéu chinh cuwong dd
chiéu xa. Néu cai d&t dén phan chiéu tdm bang, s dung vat liéu c6 khd nang chiu dwoc anh
sang tlr ngoai. Thiét bi chiéu xa t& ngoai can phai cé cu tric cho phép do dwoc cwdng do chiéu

xa tai vi tri mau thu.

5.5 Doéng ho do cworng dd chiéu xa UV

DPdng hd do cuwong dd chiéu xa phai do dwoc cwdng dd chiéu xa UV tai vi tri mau thir; ddng hé do
phai bao gdbm bd phan nhan hinh anh cé dac tinh cosin tt va dai nhan hinh anh 2 rsr. Déng hd phai
dwoc hiéu chinh ddi véi ngudn sang dwoc st dung hodc doé nhay cd dinh trong dai bwdc séng

hép thu béi vat liéu xic tac quang.

6 Thubdc thir (dung dich thir)

6.1 Dimetyl sulfoxit (DMSO)

St dung DMSO c6 db tinh khiét I6n hon 99,5 %.

7 Chuéan bj mau

7.1 MAu thw

Cat vat lieu xuc tac quang co kich thwéc hinh vuéng 100 mm + 2 mm, kich thuwéce tiéu chuéan cua
mau thr. Khi chuan bi m3u tht can phai loai bd chat gay 6 nhiém hru co nhw dau va 6 nhiém do

h&p phu cac chét hiru co trong khéng khi.

Mau thir phai dwoc |4y tir vat liéu xdc tac quang. Tuy nhién, khi hinh dang cta vat liéu xuc tac
quang khién cho viéc chuan bi mau th&r kho khan thi cé thé sir dung mau thr tlr vat liéu thod
twong tw va co cung qua trinh hinh thanh nhw vat liéu xuc tac quang. Néu vat liéu xuc tac quang

khé cét thanh hinh vudng cé kich thwéc 100 mm + 2 mm hodac néu vat liéu co6 hinh dang hat thay

Y Pen loai FL20S BLB la m6t vi du vé& san phdm thich hop cé sén trén thj trwdng. Thong tin da cho nay la
dé thuan Igi cho ngwdi st dung tiéu chuén nay, chir khéng phai 1ISO bat budc str dung san phadm nay.
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cho hinh ban det thi c6 thé st dung mau tht da Ién dé& dat trén tAm dé mau thd trong thiét bj

phan rng.

7.2 X ly so bd mau thir

7.2.1 Theo quy trinh bén dw&i. Néu mau thér khong dwoc thir ngay sau khi dwoc xi ly so bd truwde
thi phai bdo quan trong binh hit &m bang nhwa. Trwdc khi x& ly mau thir, phai thdi khdng khi sach 1én

trén cac bé mat ctia mau thtr dé loai bd cac chat gay & nhiém nhw bui ban.

7.2.2 Loai b6 cac chat hiru co. Chiéu xa mau thlr bang dén tlr ngoai trong th&i gian it nhat 5 h
str dung thiét bj chiéu xa tlr ngoai didu chinh cwong d6 chiéu xa dén 2,0 mW/cm?® tai bé& mat

mau thor.

Cac vat liéu xuac tac quang chiu nhiét khéng thay dbi dac tinh hoa, ly dwéi tac dung cua nhiét thi

c6 thé dwoc gia nhiét dé loai bd cac chéat can hiru co dinh vao bé& mat mau tho.

MAu the sau khi dwoc x& ly so bd phai dwoc thao tac bdng gang tay polyetylen dé tranh nhiém

céac chét ky nuwoc.

7.2.3 Rira bang nwéc. Mau thir dwoc nhang trong nwéc tinh ché dwoc khudy trong khoang 2 h
hoadc lau hon, sau dé duwoc |y ra va lam khé trong khéng khi & nhiét dé phong. Mau thr cé thé
dwoc sdy khdé bang nhiét trong khoang nhiét dd (gi¢i han nhiét d6 l1a 110 °C) ma khéng gay ra sw

thay déi vé dac tinh héa, ly. Phai dam bao khéi lwgng mau thir dwoc git nguyén khong dbi.

8 Cach tién hanh

8.1 Hoa tan 10 mg DMSO trong 1000 ml nwéc tinh ché dé thu dwge 1000 ml dung dich DMSO
ndng dd 10 mg/l. Néu dung dich nay khéng dwoc st dung ngay sau khi chuan bi, dung dich phai
dwoc nat kin, dé trong bong tdi va bdo quan & nhiét dd 5 °C dén 10 °C. Dung dich DMSO phai

dwoc sir dung trong théi gian mét thang sau khi chuan bi.

8.2 Thiét lap hai dap tran trong thiét bi phan rng nhuw trong Hinh 1 va d&t mau th&r & gitra
hai dap. Chiéu cao cta dap dwoc diéu chinh theo dd day cla méu thir dé duy tri bé mat nwédc cod
dod cao khéng dbi (5 mm) tinh tlr bé mat mau thi. Néu khéng thé diéu chinh dwgc do cao dap,
can dat thém tdm ké duwdi mau thlr néu can thiét. Trong trwérng hop méau thir hinh ciu, mau thir
phai dwoc dat trong lwéi day hodc dia |4 nhém dé viéc thao tdc mau thir va diéu chinh dd cao
dwoc

dé dang.

10
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Trwdc khi dat mau thir, khodng cach gitra ngudn sang va mau th&r phai dwoc diéu chinh dé
cwong dob chiéu xa dat 2,0 mW/cm? tai b& mat phia trén cia mau thlr va cwdng do6 UV phai

on dinh.

8.3 R6t 500 ml dung dich DMSO vao binh chra va 14y 10 ml dung dich ti binh ch®a lam mau
déi chirng ndng dé ban dau. Mau thu gom dwoc phai duwoc bdo quan trong khodng nhiét do tu
5 °C dén 10 °C, binh bit kin nat va tranh anh sang trede khi do.

8.4 Cung cép va tudn hoan dung dich DMSO véi téc d6 dong chay 500 ml/min trong thiét bi
phan &ng dat mau thir xdc tac quang. Viéc tudn hoan nay phai lién tuc trong 5 h. Sau d6, ctr méi
gi®r, bat dau tlr 0 h dén 5 h, 1dy 10 ml mau trong thung ch*ra dung dich dé& do. Viéc tuadn hoan nay
phai duwoc thuc hién ca dudi diéu kién chiéu xa anh sang (diéu kién sang) va khéng chiéu xa
(diéu kién tbi).

8.5 Xac dinh ndng d6 DMSO va MSA cua cac mau thu dwgc bang sac ky khi hoac sac ky ion.
Ngoai sic ky khi va séc ky ion, c6 thé sir dung phwong phap khac mién la dam bao dwgc do
chinh xac. Trong céng thirc d) & Diéu 4, MSA bi oxy hoéa thanh axit sulfuric (H,SO,). Sy tao thanh
axit sulfuric cham hon nhiéu so véi sy tao thanh MSA.

8.6 Diéu kién thi

Nhiét 6 trong phong thlr phai dwoc gitr & khoang tir 20 °C dén 25 °C.

8.7 Diéu kién hop lé
Khi cac diéu kién sau dwoc thda man thi phép thir dwoc xem 1a hop 1&.

N6ng do cubi cung cia DMSO trong diéu kién sang thap hon trong diéu kién téi va cac san pham
MSA di kém véi sw phan hdy oxy héa DMSO dwoc khang dinh.

9 Tinh toan

Két qua th&r nghiém phai dwoc tinh nhw mé ta trong 9.1 dén 9.5.
9.1 Hap phu DMSO Ién mau thir trong diéu kién toi

Xac dinh néng d6 dung dich thir (DMSO), dwoc lay tai khodng xac dinh tai diéu kién tdi bang
phwong phap séc ky khi hodc séc ky ion va tinh ndng dd t dién tich pic DMSO sl dung dwdng
chuén dwoc tao ra tir mau tiéu chuén. Tiép theo tinh gia tri bang cach trir di nébng d6 do dwoc tir

ndng dd ban dau, s& dung coéng thirc (1), va ghi lai gia tri tinh dwoc tai mbi lan thu.
Cit = Cpo — Cp4 (1)

trong do

11
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Ct la nébng dé ctia DMSO dwoc hap thu b&i mau thy, tinh badng miligam trén lit (mg/l);
coo  lanbéng dd ban dau ctia DMSO, tinh bang miligam trén lit (mg/l);
cos la nébng dé cubi cung cia DMSO trong diéu kién tbi, tinh bang miligam trén it
(mgll).
9.2 Sw thay d6i néng dé6 DMSO trong diéu kién sang

DMSO bi phan hdy b&i qua trinh oxy hdéa mau thir dwéi diédu kién sang dwoc do bang phwong phap
sac ky khi hodc séc ky ion. Dién tich pic nhan dwoc ap dung dbi véi duwéng chuén tao bdi mau chuan.
Do vay, tinh nébng d& DMSO tai mdi thoi diém thu. Khi DMSO bi hdp phu duéi diéu kién téi, tinh
néng dé DMSO theo cong thirc (2):

Cp2 = Cp1 — Gt (2)
trong do

co2  la néng d6 DMSO trong diéu kién sang ma hép thu bi triv di, tinh bang miligam trén
lit (mg/l);

cp1  la nbng d& DMSO trong diéu kién sang trong mau dwoc lay tai mét khoang nhéat dinh,

tinh bang miligam trén lit (mg/l);

Ct la nbng d6 DMSO dwoc hép thu b&i mau thi, tinh bang miligam trén lit (mg/l).

9.3 Cac san pham MSA

Xac dinh san phdm MSA cung v&i sy phan hiy DMSO bang méu thir dwdi diéu kién sang bang
sac ky ion va ap dung dién tich pic nhan dwoc dbéi véi dwong chuan dwoc tao ra bdi mau chuéan.
Tinh néng dd MSA (cusa) tai méi thdi diém thu. cusa 18 ndng dd MSA trong mau dwoc lay tai
khodng xac dinh, tinh bang miligam trén lit (mg/l).

9.4 So sanh néng dé DMSO cubi cuing trong diéu kién sang va toi

Xac nhan rang néng dd DMSO cudi cung trong diéu kién sang thap hon trong diéu kién tbi [thda
man bat dang thire (3)]:

Cp3 < Cps (3)

trong doé
cps  lanébng d& DMSO cubdi cung trong diéu kién sang, tinh bang miligam trén lit (mg/);
cps  la néong d& DMSO trong diéu kién tbi, trong mau duwoc lay tai khodng xac dinh, tinh

b&ng miligam trén lit (mg/l).

9.5 Tinh thei gian nira chu ky phan ra caa DMSO

12
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Thoi gian nra chu ky phan ra cia DMSO phai duoc tinh nhw sau. Vé biéu dd loga tw nhién cda
gid tri cpa/cpo trén truc tung va thoi gian chiéu xa UV trén truc hoanh, va tinh théi gian nira chu ky
phan ra cia DMSO khi nébng d& DMSO tré thanh 50 % nbéng dd dau tién, s& dung dwdng cong
thich hop dat dwoc bang 6 diém gitra 0 h va 5 h.

10 Bao cao thir nghiém

B&o cao thlr nghiém phai bao gébm théng tin sau:

a) Vién dan tiéu chuan nay TCVN 9097:2011 (ISO 10676:2010);

b) Tén nha san xuét va cap tinh khiét ctia thubc thir dwoc st dung;

c) Tén nha san xuéat va sé dén huynh quang anh sang xanh den va yéu cau ky thuat cla
deén;

d) Tén nha san xuét ddng ho do cwdng dd chiéu xa va yéu cau ky thuat ctia ddng hd;

e) Tén cGa nha san xuét thiét bi do dung cho DMSO va MSA va yéu cau ky thuat cia thiét bi;
f) Phwong phap x ly so bd va thoi gian chiéu xa tir ngoai;

g9) Khodng cach gira ngudn sang t&r ngoai va b& mat trén ca mau thi;

h) Nhiét dd phong thir nghiém trong sudt qua trinh thi;

i) M6 ta chi tiét ngudn sang, chiéu xa va birc xa ké;

i N6éng d6 DMSO va MSA trong diéu kién sang va tbi;

k) Thoi gian nra chu ky phan ra cida DMSO.

13
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Vi du két qua thir nghiém dwoc thé hién trong Bang A.1 va A.2.

Vi du két qua thir nghiém

A.1 Chat xuic tac quang dang hat

Phu luc A

(Tham khao)

Bang A.1 - Vi du két qua thir nghiém trong chéat xuc tac quang dang hat

Diéu kién sang Diéu kién toi
Thoi gian chiéu xa UV | Nong d& DMSO | Néng d6 MSA | Nbéng d& DMSO N6éng d6 MSA
h mg/I mg/I mg/I mg/|
0 9,6 0 9,6 0
1 71 2,2 9,5 0
2 4,9 4,5 9,5 0
3 3,8 6,4 9,5 0
4 2,6 8,4 9,5 0
5 (cudi cung) 2,1 9,2 9,5 0
Y 4
10 |
y = 9,489 10,310 5
R2=0,9958
1 -
o 1 2 3 4 5 86X

Thoi gian chu ky ban rd cua DMSO: 2,2 h

CHU DAN:
X thdi gian chiéu xa UV, h
Y ndng d6 DMSO, mg/I

14
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Hinh A.1 - Tinh th&i gian chu ky ban ra cuia DMSO
A.2 Loc xuc tac quang (loc gém)

Bang A.2 - Vi du két qua thir nghiém trong loc xtc tac quang

Diéu kién sang Diéu kién toi
Thoi gian chiéu xa UV | Nong d& DMSO | Nong d& MSA | Nbéng d& DMSO Noéng d6 MSA
h mg/I mg/I mg/| mg/|
0 9,9 0 9,9 0
1 55 3,1 9,9 0
2 3,2 5,6 9,9 0
3 1,6 8,3 9,9 0
4 0,6 9,5 9,9 0
5 (cudi cung) 0,3 9,9 9,9 0
Yi
10 }
y = 11,309¢70:709 2x
. R2=099
*
1}
»
L ]
0,1 S -

Thoi gian chu ky ban rd cia DMSO: 1,2 h

CHU DAN:
X thdi gian chiéu xa UV, h
Y ndng d6 DMSO, mg/I

Hinh A.2 — Tinh th&i gian chu ky ban ra cuia DMSO
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