TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 5978: 1995

Chat luwong khong khi - Xac dinh nong dé khéi luong luu
huynh dioxit trong khong khi xung quanh -

Phuong phap trac quang dung thorin

Air quality - Determination of mass concentration of sulphur dioxide in ambient
air - Thorin spectro photometric method

Linh vuc

Tiéu chuidn nay mo ta phuong phdp tric quang ding thorin (mudi natri clia axit 4- [(2-
arsenophenyl)azolj 3-hydroxy 2,7-naphtalen- disunphonic), dé xac dinh néng do khai
lugng ctia lvu huynh dioxit trong khong khi xung quanh.

Pham vi ap dung

Phuong phdp ndy dugc ding dé xdc dinh néng do khéi lugng cta luu huynh dioxit
trong khong khi xung quanh trong khoang néng do tir 3,5 dén 150ug/m® véi thé tich
méu 12 2m? va thé tich dung dich miu 1a 50ml. Véi nhiing néng do cao hon thi phai
pha loang mau truée khi xac dinh.

Su ¢6 mat cia amonidc va hydrosunfua véi ndng do rit cao trong miu c6 thé gay can
tr& phép do. Trong ldc 14y mau phai loai bo bui bing cach loc khong khi dé tranh anh
hudng (xem 8.3).

Chii thich: Su pha loang doi khi la khong cdn thiét néu nhu viéc ldy mau khong khi trong thoi
gian quy dinh diuoc giam xuong bang cdch chia toan bo thoi gian Idy mdu thanh ting khodng
thoi gian ngdn nhu nhau va nhuw vay su ldy mdu ciing gidn doan theo khodng thoi gian dé vi
bom ldy mdu bi ngat.

Tiéu chuan trich dan

Tiéu chuén sau day dugc 4p dung cling véi tiéu chuin ndy:

TCVN 5968: 1995 (ISO 4219: 1979) - Chat lugng khong khi - Xac dinh hgp chat khi
cta luu huynh trong khong khi xung quanh. Thiét bi 18y mau.

Nguyén tac

Cho mau khong khi di qua dung dich hydroperoxit da axit héa c6 pH xdc dinh trong
mot thoi gian dugc quy dinh. Luu huynh dioxit ¢ trong mau sé dugc hip thu va oxy
héa dé tao thanh axit sunfuric.

Két tha ion sunfat dudi dang bari sunfat bang bari perclorat du va xdc dinh lugng ion
bari du nho tao phiic mau véi thorin va do mau & bude séng 520nm.

Chit thich: Hiéu so giita luong ion bari trudc va sau phdn ving tuong ting voi nong do ciia ion
sunfat trong dung dich hdp thu, nghia la tuong ting vdi luong luu huynh dioxit da bi oxy héa.
Do hdp thu ti 1é nghich vai nong do ion sunfat trong dung dich hdp thu.

Thudc thu

Trong phan tich chi dung nhiing thuéc thir ¢6 do tinh khiét phan tich dugc chap nhan
va chi dung nudc cat hai 1an hoac nuGc cat da loai ion.

Chit thich: Phdi cdn thén khi ding nhiing héa chdt nguy hiém nhu dung dich axit percloric,
dung dich bari perclorat, dioxan va thorin.
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Hydro peroxit dung dich 27 dén 30% (mlIm)

Dung dich hap thu

Pha loang 10ml dung dich hydro peroxit (5.1) v6i nude thanh 1000ml. Diéu chinh pH

ctia dung dich giita 4 va 4,5 bang dung dich axit percloric (5.4) nén ding pH mét dé

do D€ dung dich nay trong tu lanh va chi ding duoc trong vong 1 thang ké tir liic
pha.

Axit percloric dung dich 0,Imol/l

Cho 4,3ml dung dich axit percloric 72% (m/m) vao binh dinh mic 500ml, cho nuéc

dén vach va lac tron déu.

Axit percloric dung dich khoang 0,01mol/l: pha tir dung dich 0,Imol/l (5.3).

Bari peclorat dung dich.

Hoa tan 0,525¢g bari peclorat khan [Ba (ClO,),] trong mot lugng nho dung dich axit

percloric 0,Imol/l (5.3) trong binh dinh mtc 250ml, roi thém dung dich axit

percloric 0,lmol/l dén vach, lac déu.

Bari perclorat/dioxan dung dich

Cho 10ml dung dich bari perclorat va 40ml nuéc vao binh dinh mitc 1000ml, thém

dioxan dén vach, lic déu.

Chii thich:

1) Cé thé dung mot s6 dung moi hitu co nhu dioxan, ieopropanol, axeton nhung ding
dioxan dé ldp duong chudn la tot nhdt.

2) Dung méi hitu co tdc dung lam giam tich s tan ciia bari sunfat nhung dé diéu nay van
con cé y nghia trong ving nong do nho, thuong cho thém mot luong nhd khong doi ion
sunfat vao dung dich trdng, cdc dung dich chudn va phdn hiit ciia madu.

Thorin dung dich 2,5g/1.

Hoa tan 0,125g thorin trong 20ml dung dich sunfat tiéu chudn (5.8.2) va mot lugng

nho nuée trong mot binh dinh mitc 50ml, thém nudc t6i vach va lac tron déu.

Chuén bi dung dich nay dung trong ngay.

Dung dich sunfat tiéu chuin

Dung dich sunfat tiéu chuin chiga 0,5 mol H,SO, trong mot lit. Pinh chuin dung

dich nay mot cach chinh xdc bing céch chuan do v6i dung dich natri hydroxit

chuén va ban than dung dich NaOH nay da dugc dinh chuin vdi kali hydro phtalat

(KCzH,0 ), Iml cira dung dich tiéu chudn nay tuong tng véi 32mg SO,.

Dung dich sunfat tiéu chuin chita 0,00125mol H,SO, trong 1 lit.

Diéu ché tir dung dich sunfat tiéu chuén (5.8.1) bing cdch pha lodng nhu sau:

a) Dung pipét 14y 25ml dung dich sunfat tiéu chuin cho vao binh dinh miic
1000ml, cho nuéc t6i vach, lac tron déu, Iml ctia dung dich nay tuong duong véi
800ug SO,;

b) Dung pipét l1dy 10ml dung dich sunfat tiéu chudn thu duoc tir diém a cho vao
binh dinh mitc 100ml, cho nuéc t6i vach va lic déu, Iml ctia dung dich tiéu
chuén nay twong duong véi 80ug SO,.

Thiét bi

Nhitng thiét bi cta phong thi nghiém thong thuong la
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6.1.

6.1.1.

6.2.

Thiét bi 14y mau dugc quy dinh trong TCVN 5168: 1995 (ISO 4219) tix 5.1 dén 5.7
va bo sung thém nhu quy dinh trong 6.1.1 duéi day.
Cac binh hap thu
Dung nhitng binh thuy tinh bosilicat kiéu Drechsel ¢6 nhitng ché n6i bing thiy
tinh nhdm c6 thé thay thé€ dugc (xem hinh 1). Binh hap thu ¢6 cic chd noi binh con
thliy tinh nham nhu vay 1a rat thich hgp boi vi 1am giam céc su ¢6 do cdc chat lang
dong roi xuéng dung dich hap thu khi thdo dau 1ay mau ra.
Duing binh 125ml cho 18y mau 24 gi¢ va 250ml cho 14y mau 48 gio. Puong kinh
ngoai cia dng vao va ong ra ctia binh héap thu 1a 10 dén 12mm.

6ng dan khong khi vao dung dich c¢6 duong kinh tir 6 dén 8mm va cach day binh

tr 5 dén 10mm.

Hinh I : Binh hép thu
(ti 1¢ kich thude gan ding)

Pho6 quang k€ loai 1 chum tia va loai 2 chim tia
Néu dung phé quang k&€ mot chuim tia thi phai diéu chinh dugc cudng do chum tia
t6i bang man chin hodc do rong khe do. Vi mot phd quang k& mot chiim tia thi do
chinh x4c cao nhat c6 thé dat dugc néu mdy cé kha ning diéu chinh sao cho "s6
doc" cua dung tich dic nhét c6 thé do dugc dén gia tri cang gin 0 cang tot. Tuy
nhién véi cdc mdy hién nay, kha nang t6t nhat chi 1a diéu chinh cuong do chiim sing
dé dat dugc "s6 doc" 1a 0,800 véi dung dich trang do trong cuvet 10mm hoic 20mm.
Néu dung phé quang k€& hai chim tia thi ¢6 thé doc truc ti€p su chénh léch cia do
hap thu gitta miu (hoéc céc dung dich.chuin) vé6i dung dich trudng.
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Chit thich: "So doc" la gid tri doc dugc & trén mdt cua phd quang ké’1 chum tia; tin hiéu
do duoc ti 1é voi logarit cua cuong do.

Céc cuvet thiy tinh

Cac cuvet thiy tinh 10mm hoac 20mm.

Néu dung hai hodc nhiéu cuvet dé do, thi c4c cuvet phai dong nhat vé quang.

Cac pipét ¢6 dung tich 0,25ml hodac thiét bi pha loang tu dong.

LAy mau

Lap céc thiét bi da duoc quy dinh trong TCVN 5968: 1995 (ISO 4219) theo nhitng yéu

cau ctia TCVN 5968: 1995 (ISO 4219) va moi, yéu cdu dic biét cta khi quyén noi 14y

mau.

bat cdi loc bui (5.3 cia TCVN 5968) vao gia loc (5.3.2. cia TCVN 5968). Cho vao

mot trong nhitng binh hép thu (6.1.1) mot lugng thich hop dung dich hép thu (5.2),

danh dau muc dung dich va néi binh vao may 1y mau. Néu thoi gian 1dy mau la 24

gio thi thé tich dung dich la 50ml, néu thoi gian 1Ay mau la 48 gio thi thé tich la

150ml.

Chi thich:

1) Néu nhiét do ciia mdu khong khi vieot qud 25°C hodic néu khong khi rdt kho thi phdi sit
dung thé tich dung dich hdp thu l6n hon. Luong dung dich chinh xdc cdn thiét dé hdp thu
duoc toan bo luu huynh dioxit c6 trong mdu khong khi duge Ildy trong nhitng khodng thoi
gian ldy mdu dn dinh phdi duoc xdc dinh bang nhiing thi nghiém trudc do.

2) Cé6 thé ding thiét bi tw dong dé thay doi cdc binh hdp thu

Chinh nit diéu chinh dong khi (5.6 cia TCVN 5968: 1995 - ISO 4219) dé dugc toc do

dong khi 1a 901/gio. Ghi lai s6 chi trén luu lugng k& (5.6 cuia TCVN 5968), thoi gian

bat dau hoat dong ctia bom 14y méu (5.7 cia TCVN 5968);

Dén cu6i giai doan 1ay mau, tdt bom 14y mAu, ghi lai s6 chi trén luu lugng k€ va thoi

gian. Thdo binh h4p thu ra khoi mdy va cho thém nudc vao cho bang miic ban dau.

Dé tranh kha nang 1am ban nhitng phan hit cia miu ding dé phan tich, phai nit binh

that chat, hodc néu khong thé dugc thi chuyén dung dich sang mot binh khac kho va

sach va giri dén phong thi nghiém dé phan tich.

Thay thé€ binh dugc 1ay di bang mot binh thit hai chita dung dich hip thu méi va thay

cdi loc khac.

Quy trinh

Chuan bi dudng chuén

. Céac dung dich tiéu chuin

Diéu ch€ cdc dung dich tiéu chuin c6 nong do sunfat twong tng v6i nhung néng
do luu huynh dioxit 1a 0,8 - 1,6... 8,0 pg/ml bang céch cho 1,00 - 2,00... — 10,00ml
dung dich sunfat tiéu chuédn (5.8.2) vao mot loat binh dinh mdc 100ml, pha loang
dén vach, lac tron déu.

Dung dich trang

Diéu ché€ dung dich tring bang cach tron cin than 4,0ml nuéc, 10ml
baripeclorat/dioxan (5.6) va 0,25ml dung dich thorin (5.7), c6 thé dung pipet hoic
dung dung cu tu dong pha loang (6.4).
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Cho dung dich thorin ngay trudc khi do do hdp thu ctia dung dich. Chid ¥ rang
dung dich triang 6n dinh duoc 30 phit néu dé trong toi.
Day dung dich chuin
Diéu ché€ mot loat cdc dung dich chuin truong ting v6i méi dung dich tiéu chuan
(8.1.1) bang céch tron 1an 4,0ml cia mdi dung dich d6 vé6i cing mot lugng thudc
thir nhu d6i véi dung dich trang (8.1.2).
Do do hap thu clia cdc dung dich chuén trong vong 10 phiit.
bo
Kiém tra ph6é quang k€ theo chi din ctia hang san xuat sau khi da 6n dinh, diéu
chinh vé budc séng 520nm (su diéu chinh phé quang k€ phai dugc kiém tra thudng
xuyén bang dung dich trang méi pha).
Pé thu duoc két qua ddng tin cay cin phai thuc hién phép do it nhat 2 dén 3 1an doi
v6i méi dung dich.
Pho quang ké mot chuim tia
Cho dung dich trang (8.1.2) vao day cuvet (6.3) dat cuvet vao dong séng va diéu
chinh s6 doc vé vach 0,800. Thay thé¢ dung dich tring bing cic dung dich chuin
va lan luot do do hap thu clia timg dung dich nay.
Pho6 quang k& hai chum tia .
Cho dung dich triang vao ddy 2 cuvet, dit chiing vao dong sing dé do so sdnh va
dé diéu chinh su chénh léch ctia do hap thu vé s6 0. Thay thé dung dich trudng
trong cuvet & dong sang so sanh 1an luot biang c4dc dung dich chuin va do chénh
léch hap thu cia méi dung dich.
Puong chuin
Lap dudng chuin biang cich vé do thi cia do hap thu cta dung dich chuédn (bao
gdém cé dung dich tring néu dung phé quang ké mot chum tia) theo néng do clia
luu huynh dioxit clia cdc dung dich tiéu chudn (8.1 .1) hodc theo chénh léch do hap
thu so v6i dung dich tring (ph6 quang k& hai chum tia) (xem hinh tr 2 dén 5). Phai
lap dudng chuidn méi mdi khi pha méi dung dich thorin va dung dich ban
nerclorat/dioxan.
Xéc dinh
Dé nhiét do ctia dung dich hap thu chita mau thir thu duoc theo muc 7 bang nhiét do
ctia dung dich thudc thir.
Dé dam bao két qua, can phai xac dinh néng do luu huynh dioxit trong dung dich
mau it nhat vé6i 2 dén 3 phan huit.
Phan hat
Dung pipet 1ay 4ml dung dich trong binh hap thu.
Dung dich do

Tron phan hat (8.2.1) véi 10ml dung dich baripeclorat/dioxan 15.6) va 0,25ml dung
dich thorin (0.7) nhu da quy dinh trong 8.1.2.

Do

Cho dung dich can do (8.2.2) vao day cuvet va do do hdp thu ctia dung dich nhu
quy dinh trong 8.1.4 phai xong trong vong 10 phiit. Xéac dinh néng do cta luu
huynh dioxit trong phan hit bang cdch so sdnh v6i dudng chuan thich hop (8.1.5).



TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 5978: 1995

8.3.

Dé c6 do chinh xdc cao; chi dung phin tuyén tinh clia dudng chuin, nghia 1 céc
nong do SO tir 0 dén 6pg/ml.
Néu nong do cta luu huynh dioxit trong mau vugt qua 6 pg/ml phai 1dy mot phan
hiit méi tir dung dich hap thu réi pha lodng bing nu6c dén thé tich thich hop. Ghi
lai hé s pha loang f va tién hanh do nhu 8.2.1, 8.2.2, 8.2.3 néu trén.
Cac yéu can trg
Thorin ¢6 thé tao phiic véi nhiéu ion kim loai nhng viéc sit dung bo loc bui trong
giai doan 1ay mau da loai bo cdc ion nay ra khoi mau do. Bo loc ciing loai bo duogc
photphat, photphat c6 thé gay can trd do tao thanh bari photphat két tha.

03 hdp thy
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Hinh 2 : Dudng chudn dién hinh khi ding phd quang ké mét chim tia véi cuvet 20mm
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Hinh 3 : Dudng chudn dién hinh khi diing phé quang ké mét chim tia véi cuvet 10mm.
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Hinh 4 : Duong chudn dién hinh khi ding ph6 quang ké hai chim tia véi cuvet 20mm
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D6 hdp thu
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Hinh 5 : Duong chudn dién hinh khi ding phé quang k€ hai chum tia véi cuvet 10mm

Néng do rat cao clia amoniac va hydrosunfua cé thé gay can trd. Amoniac c6 thé lam
thay déi pH ctia dung dich mau ra ngoai gi6i han cho phép phan tich. Hydrosunfua
c6 thé bi oxy hoa thanh axit sunfuric trong binh hip thu. Néu pH cuia dung dich hdp
thu thap hon 3,5 hoic cao hon 9,8 thi nong do luu huynh dioxit twong tng thu duoc
s& qud cao hodc qud thap, pH cta dung dich hap thu dem phan tich c6 thé thay déi tir
3,5 dén 9,8 ma khong gay anh hudng.

9. Trinh bay két qua
9.1.  Phuong phép tinh todn

Noéng do Iuu huynh dioxit (SO,) trong mau khong khi dugc tinh bing microgam
trong 1m? theo cong thiic:

p<soz>=fxpcazx§

2

Trong do6:

f - hé s pha loang (8.2.3);

pcal - ndng do khai luong ctia SO tinh bang microgam trong 1ml, xac dinh theo
V, - thé tich ban dau (tinh bing ml) ctia dung dich hap thu;

V, thé tich ctia mau khong khi, tinh bang m>.

Két qua la trung binh cua 2 hay 3 lan xac dinh (xem 8.2) .
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9.2.

9.2.1.

9.2.2.

9.3.

9.3.1.

9.3.2.

10.

Gi6i nan phét hién

Dung pM quang k& mdt chum tia

Do hap thu ctia dung dich tring (do hip thu 0,800) c6 thé x4c dinh chinh xdc dén
+ 0,003, d6 1a miic nhiéu cta pho quang ké. Gidi han phat hién dugc quy dinh d6i
vGi mot tin hiéu ¢6 cudng do manh gép 3 1an miic nhiéu dudng nén tic 1a gid tri do
hép thu 0,800 - (3 x 0,003) = 0,791, tuong tng v6i nong do SO, 1a 0,13 pg/ml.
Dung phé quang k& hai chiim tia

Gidi han phdt hién c¢6 cing ¢& nhu ctia phé quang k€ mot chum tia, tic 1a 0,1
pg/ml.

bo lap lai

Phé quang k& mot chuim tia

Do lap lai duoc ddnh gia bing do léch chudn (véi s6 miu n = 10) 12 nhu sau:

- Sir dung pipet bang tay: + 0,07ug/ml;

- St dung may pha loang: + 0,03pug/ml.

Phé quang ké hai chiim tia

Nhitng phép do ding céc dung dich kali sunfat trao déi cation lam dung dich tiéu

chuin dé cac nong do SO, tir 0,3ug/ml dén 8ug/ml c6 do léch chudn la +
0,06pg/ml.

Bao két qua

Bdo cdo két qua phai bao gdbm nhiing chi tiét sau:

a) Toan bo cdc thong tin d€ nhan biét vé mau khi;

b) Theo tiéu chuin nay;

c¢) Tham khao TCVN 5968 (ISO 4219); .

d) Két qua va phuong phap trinh bay két qua da dung;

e) Nhitng diéu bat thudng xay ra trong ldc xdc dinh;

f) Nhitng thao tac da thuc hién trong qué trinh x4c dinh ma khong c¢6 quy dinh trong

tieu chuén nay hodc c6 quy dinh trong tiéu chuén tham khao khdc, hodc dugc coi
nhu la tu chon.



