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TCVN 10505-7:2015

L&i néi dau

TCVN 10505-7:2015 hoan toan twong dwong voi ISO 8655-7:2005 va dinh chinh ki thuét 1:2008.
ISO 8655-7:2005 @3 dwo: phé duvét lai ndm 2014 vdi bd cyc va ndi dung khong thay abi.

TCVN 10505-6:2015 do Ban K§ truat Tiéu chuin Quéc gia TCVN/TC 48 Dyng cu thi nghiém béng
thily tinh bién sean, Téng cuc Tiéu chuln Do ludng Chét lugng thAm dinh, Bo Khoa hoc va Céng
nghé cong bb.

B4 tidu chudn TCVN 10£05:2015 (ISO 8655) Dyng cu do thé tich ¢6 co cAu pittdng gdm céc tiéu
chuén sau:

TCVN 10505-1:2015 (ISO 10505-1:2002), Phan 1: Thuat ng®, yéu ciu chung va hwéng din nguai
st dyng;

TCVN 10505-2:2015 (1SO 10505-2:2002), Phén 2: Pipet pittdng;

TCVN 10505-3:2015 (IS0 10505-3:2002), Phan 3: Buret pitténg.

TCVN 10505-4:2015 (ISO 10505-4:2002), Phén 4: Dyng cy pha loang

TCVN 10505-5:2015 (ISO 10505-5:2002), >han 5: Dyung cy phan phéi dinh lwgng

TCVN 10505-6:2015 (1SO 10505-6:2002), Phén 6: Xac dinh sai sb phép do bing phwong phéap
khéi luong

TCVN 10505-7:2015 (ISD 10505.7:2005), Ph&n 7: Banh gié tinh nang cla thiét bj khong s dung
phwong phap khéi Iwgng.
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L&i gidi thidu
BG tiéu chudn TCVN 10505 (ISO 8655) dugc xay dwng 68 qui dinh céc loai dung cu do thé tich cé co

céu pittdng khac nhau va d& cung cp phwong phap tham chiéu va cac phuong phép thir thay thé cho
vi&c xac nhan céc d3c tinh clia dung cuy bao triim khodng dung tich dién hinh tir: '

— dung cu pipet c&m tay nhé nhét, vi dy 1 pl dén
— dung cu xa thé tich ¢4 bé ding phong thi nghiém 1&n nhét, vi dy 100 mi.

TCVN 10505-1 (ISO 8655-1) dwa ra cac yéu cAu va thuat nglr chung. Giéi han thé tich dwgc chi tiét
cho méi loai dung cu duwgc qui dinh trong b tiéu chuZn TCVN 10505 (ISO 8655), dwgc chi ra trong cac
Béng sai s& cho phép I&n nhét phi hop, nghia 1a dbi véi pipet pitténg [TCVN 10505-2 (ISO 8655-2)],
dbi v&i buret pittbng [TCVN 10505-3 (ISO 8655-3)), @i v&i dung cu pha lodng [TCVN 10505-4
(ISO 8655-4)] va ddi v6i dung cu phan phéi dinh lwgng [TCVN 10505-5 (ISO 8655-5)].

TCVN 10505-6 (ISO 8655-6) la phwang phap tham chiéu cho thir nghiém dién hinh va thd nghiém s
pht hop. Bay la phuong phap khéi lgng va bao gdm cac hudng din vé dé chinh xac dugrc thiét ké dé
gidi han sw thay ddi trong qui trinh va do d6 14 co’ s& clia ngudn sai s8 - cAn thiét dbi véi thir nghiém
dién hinh va thir nghiém sy phi hep.

Phwong phép tric quang va phuong phap chudn @6 dwec md ta trong tiéu chudn nay, dwoc chl ¥ dua
ra dwéi dang cdc phwong phap tom tat (xem céc vi dy trong phy luc tham khao), vi vy, cc phong thi
nghiém khac nhau c6 cac thiét bj c6 sin riéng, va 1am viéc véi cac yéu cdu dd khdng ddm bdo do khac
nhau, c6 thd chdp nhan cac phuong phap nay hodic phuong phap khdi Iwgng. Néu cdc phéng thi
nghiém thwc hién theo hé thdng TCVN ISO 9000 hodc duwgc cdng nhan phl hop VoI
TCVN ISO/IEC 17025, cac phwong phap chip nhan cy thé duec cdng nhan cho két qua tuong duong
véi phwong phap dugc cho béi phuong phap khéi lwgng dwec qui dinh trong TCVN 10505-6
(1SO 8655-6).

Tiéu chudn nay dwoc ap dung cho céac thir nghiém cho:

— dung cy do thé tich cé co cAu pittdng véi cac myc dich ndm ngoai thir nghiém dién hinh hosc thir
nghiém sy phi hop ma dwgce yéu cdu trude khi cong bd hodc chirng nhan sy phi hop.

— & vi trl ngudi str dung, khi cé thé khéng c6 can hodic phwong tién do phu hep dé 'thu*c hién phwong
phép tham chiéu dwgc dwa ra trong TCVN 10505-8 (ISO 8655—6) nhwng c6 thé cé6 may do quang
phd ho#c may chudn dd tw dong phi hep.

Khi ngwdi st dung dua ra mong muén c6 phép thi thay thé dwoe cdng nhan, tham khao céc théng tin
duwéi day @8 Iya chon céc phuong phép thir phit hgp nhét cho myc dich cia minh.

a) Phwong phap khéi lwong: Gia tri dd khang dam bdo do cb thé gia tang tai céc thé tich cé trj sb
dwéi 1 i, do sip gia tang do khang dam bdo do clia can, d3c bigt & vj tri cd do dm thap (vi tri c6
nguy co bay hoi ting) va do &nh huwdng dién tinh. Céc anh hudng ndy dwee didu chinh gidm qua
thiét ké dugc tinh todn cha phuwong phép thir dwece qui dinh trong TCVN 10505-6 (ISO 8655-6), 4p



b)

c)
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dun3 cho gid¢i han thé tich duoc qui dnh trong TCVN 10505-2 (ISO 8655-2) dén TCVN 10505-5
(1SO 8655-5).

Phuong phéap tric quang: Phwong phap nay cé thé I phwong phap Ira chon cho cac phong thi
nghiém cé may do quang phd UV/VIS ¢b brdc song va dai burde sdng phl hop. B khéng ddm béo
do clia phweng phap nay ¢ khuynh hwéng tré nén thap hon khi cAc thé tich thir gidm va c6 thé
th&p hon nira néu c4c thé tich thir duge sir dung trong cac burdc pha loéng khi chuln bj cac dung
dich chudn so sanh, sir dung dung cu béng thiy tinh Loai A ¢é dung tich Ién hon (vi dy 100 ml
dung dich nhém mang mau dugc pha loang dén 1 000 ml ¢6 thé cb o khong dam béo do thdp hon
s0 v&i 10 ml duwgc pha lodng d&n 100 ml).

Phrong phap chuln do: Bay 1a phuong phap liva chon clia phong thi nghiém cé may chudn do
¢6 céc tinh chét dwge qui dinh trong 6.2 va C.4.1 trong Phy luc C. Phwong phap nay pht hop nhét
d& thir nghiém dung cy do thétich c6 co cAu pittdng c6 khodng dung tich lam vigc trén 500 pl. Mt
khac, 6 khéng dam bao do cé thé gidm xubng néu dung cu do thé tich Logi A cé dung tich Ién hon
va khéi leng clia cac thuée thr rin Ion hon dwgc st dung d& chudn bj cac dung dich chuén.

Néu mpt trong cac phuong phap nay duwgc chp nhan, d¢ khong dam bdo do mé rong can dugc tinh

todn @é co thé so sanh v6i phwong phap tham chiéu. Trong bét ky trrdng hop nao, ngudi st dung

phai xéc dinh ring, d6 khéng dam béo do clia phwong phap dwgc chen la phl hep cho mire dich dy
kién.

Cac phép thi dwge qui dinh trong bd tigu chuén TCVN 10505 (1SO 8655) phai dwgc thire hién bdi ki
thuat vién da dugc dao tao.
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Dung cu do thé tich c6 co cu pittong -
Phan 7: Danh gia tinh nang thiét bi khong sir dung phwong phap
khéi lwong

Piston-operated volumstric apparatus —
Part 7: Non-gravimetric methods for the assessment of equipment performance

CANH BAO - Viéc sit dyng tiéu chuin ndy c6 thé bao gdm cac vét ligu, thao tac va thiét
bj nguy hiém. Tiéu chudn nay khdng d& cdp dén cac vén d& an toan lién quan khi sir
dung tiéu chudn. Ngwdi str dung tidu chudn phai ¢é trach nhigm thiét 13p cac bign phap
an toan, bao vé sirc khde phl hepp va xac dinh vigc ap dung cac giéi han diéu chinh
trweére khi str dung.

1 Pham vi ap dung

Tiéu caudn nay qui dint viéc xac dinh sa' s clia phép do clia dung cu do thé tich c6 co chu pittong
biing phwong phap tric quang v chuln . Cac phép thi dwoc ap dung cho hé théng hoan chinh bao
gdm dyng cy co ban vatt ca cic bd phan dwoc chon dé siv dung véi dung cy, ding mot 1an hoic tai
str dung, dwgc bao gdm trong phép do bé qui trinh xa.

C6 thé ap dung cac phwang phap phi khéilwgng nay dé

— hBtro viéc dam bao chat lwong bdi nha cung cép,

— hiéu chuén va d3m ko chét Lrong dinh ky bdi nguwdi st dung, va

— thi» nghiém dinh ky va sau sta chira. '

Céc phuwong phap duwgc mé ta trong tiéu chudn ndy khéng 4p dyng dé thay thé cho phuong phap khéi

lrgng dugre qui dinh trong TCVN 10505-€ (ISO 8655-6), phwong phap nay chi phi hop lam co s& cho
cong bé clia nha cung cip hodc chirng nhén ddc 14p vé sir phi hep.

CHU THICH 1 Céc yéu chu vd daludmg abivéi dung cu do thé tich ¢6 co cdu pittdng, dac bigt 1a sai sb cho phép lon
nh#t dugc qui dinh trong TCVN 10505-2 (ISO 8655-2) dén TCVN 10505-5 (1SO 8655-5).

CHU THICH 2 Dbi voi phép thir s phil hop hoic phép thir didn hinh d& cong bd va chirng nhin sy ph hop, tham
chiéu phwrong phéo khéi Iugrg dwgre qu dinh trong TCVN 10505-6 (ISC 8655-6).
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2 Tailidu vién din

Céc tai liéu vién dén sau rét cn thiét cho viéc 4p dung tiéu chudn nay. Déi véi céc tai liéu vién dén ghi
nim cong bé thi 4p dung phién ban dugc néu. B6i véi cac tai lidu vién din khdng ghi nim cong bé thi
ap dung phién ban méi nhét, bao gdm ca cac sira d8i, bd sung (néu cb).

TCVN 4851 (ISO 3696) ), Nwéc ding dé phan tich trong phong thi nghiém — Yéu cdu ky thuét va
phuong phép thi; -

TCVN 7151 (ISO 648), Dung cu thi nghiém bang thiy tinh — Pipet mt mic;

TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cy thi nghiém béng thiy tinh — Binh djnh mic;

TCVN 10505-1:2015 (ISO 8655-1:2002), Dung cy do thé tich c6 co céu pitténg - Phén 1: Thuét ng®,
céc yéu cau chung va khuyén nghj ngudi st dung

TCVN 10505-2:2015 (ISO 8655-2:2015), Dung cu do thé tich c6 co céu pitténg — Phén 2: Pipet pitténg
TCVN 10505-3:2015 (ISO 8655-3:2002), Dung cy do thé tich cé co c4u pitténg — Phéan 3: Buret pitténg

TCVN 10505-4: 2015 (ISO 8655-4:2002), Dung cu do thé tich c6 co céu pitténg — Phén 4: Dung cy pha
lodng

TCVN 10505-5 (ISO 8655-5:2002), Dung cu do thé tich c6 co céu pitténg — Phén 5: Dung cu phén phbi
dinh lwong

TCVN 10505-6 (ISO 8655-6), Dung cu do thé tich c6 co clu pittbng — Phén 6: Xéc djnh sai s6 phép do
béng phuong phép khéi luvong.

3 Thuét ngir va djnh nghia

Trong tiéu chudn nay st dung céc thuét ngl® va dinh nghia dwgc néu trong TCVN 10505-1
(ISO 8655-1).

4  Nguyén tic

441 Phwong phap tric quang

Phuong phép tréc quang cla dung cy do thé tich c6 co cAu pittdng dya trén méi twong quan gitra
ndng dd clia nhém mang mau trong dung dich va @8 hap thy 4nh séng clia nhém mang mau tai buéc
séng qui djrih, theo dinh luat Bee-Lambert. Phuwrong phép cé thé str di,mg mét trong hai qui trinh, phy
thudc vao yéu clu cla viéc hiéu chuln. Trong ca hai phwong phép, thé tich c¢in do clia chét Iéng thir
dwoc xa biing dung cy do thé tich c6 co cAu pitténg vao mét thé tich da biét clia chét 1dng, va df pha
loding duge tinh toan tir cac phép do tréc quang.

Phwong phap thir nhét phil hep @bi véi céc thé tich thte > 20 % thé tich tdng. Thé tich tng phuy thudc
vao kich c& clia cuvet do trdc quang va phai Gl rong dé dat vira cuvet vao mdy quang phd UV-VIS.
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Trong phurong phap ndy, mot thé tich @4 biét clia dung dich dwoc chuén bj c6 @9 hép thu gan mirc trén
clia gi%i han lam viéc cia may quang phd va @6 hap thu ciia dung dich dwgc xac dinh. Ding dung cy
do thé tich c6 co cAu pitdng cr thir d& thém mot thé tich chura biét chét pha loang, vi dy nuéc hogc
_ dung dich dém. Dung dizh nhan dwoc duwoc trdn ki va do dd hap thy. C6 thé tinh thé tich xa chua biét
nay ti sip suy ¢idm ad hp thy.

Phwong phap thir hai piit hop dbi véi caz thé tich thir < 20 % thé tich tdng. Trong phwong phép nay
mot thé tich d3 biét chat pha lodrg duwgc chudn bj. Ding dung cu do thé tich ¢6 co cdu pittdng dé them
vao mot thé tich chura bét dung dich mau cdia nhém mang méu ¢6 d§ hép thy da biét. Dung dich nhan
dwoc dugce trdn ki va do dd hap thy. Co thé tinh 1hé tich xa chua biét nay tir sy gia ting 89 hép thy.
Phy luc A va Phy lyc B néu cac vi dy vé qui trinh thir va tinh todn.

Co thé slr dung céc phuong phép trac quang khac mién 1 dwgce céng nhan phit hgp cho myc dich dy
kién.
4.2 Phwong phap chudn dé

Phuong phép chudn d¢ phit hep véi céc thé tich thir cla cac dung cu do théd tich ¢6 co cau pittdng
2 500 pl. Néi chung, cé thé sir dung bét ky phurong phap chudn dd nao min 1a dwgce cdng nhan phil
hop cho myc dich dy kién.

Vi dy, c6 thé st dung cung dich kali clorua (KCI) 1am chét 16ng tht: d& xa bang dung cu cin th&r vao
chét long da dwgc axit néa. Durg dich ttu duwge dwee chuln d6 bing dung dich bac nitrat (AgNQ,).
Piém frong duong duer xac dinh béng pawrong phap do dién thé, vi du béing dién cuc bac.

Néu thiét bj cin thiv 14 buret pitténg, ndng dé d3 biét kali clorua trong binh hiing c6 thé duwoc chuén a6
dién thé bang bac nitrat, s&r dyung buret pitdng can thi.

Phy lyc C dua ra vi dy v& qui trinn thir.

5  Thubc thir

T4t ca cac hep phan cla dung dich thubc thir phdi c6 thanh phan va dd tinh khiét cAp phan tich da
duwrgre ¢Ong nhan.

51 Thubdc thir dbi véi phwong phap tric quang

Néu cac dung dich géc dwoc bao quan trong khodng théi gian bét ky thi déu phai thir 4 bén héa hoc,
va néu cin thiét cho thém chit bio quan 3& ngin can sy phat trién clia vi sinh vat. Néu cac thuéc thi
bi bién chAt khi tiép xtc véi anh sang, thi cac thude thtr nay phai duoc bdo quan phi hop 6é ngan sy
bién chét.

CHU THICH Sy khéng bén clia thudc tilr khi tidp xdic véi 4nh sang cd thé 14 nguyén nhan chinh clia d9 khong dam bao do
va ca th: cin xéc &nh mirc db bién chét
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5.1.1 Nwérc, phil hop v6i Loai 1 theo TCVN 4851 (ISO 3696).

5.1.2 Dung djch nhém mang mau

Bic tinh xa clia dung dich nhém mang mau chju dnh hwdng bdi cac thong sé vat liéu nhw strc cing bd
mat, 1f trong va do nhét, phai cang twong dwong cang tét khi so sénh véi d3c tinh nay cla nwéc dé tao
lap méi twong quan gitra phrong phép tréc quang va phwong phép khéi lgng. Phai xem xét kha nang
hép thy clia nhém mang mau Ién thanh dung cy. Néu sai léch gitra d3c tinh xa cGa dung dich nhém
mang mau va nwdc dwgce ghi lai trong qua trinh nghién clru sy twong quan cla phweng phap, thi sai
léch nay phai dugc tinh dén trong danh gia @d khdng dam bao do.

Nhém mang mau dwgc chon phai hoa tan hoan toan tai ndng dd cao nhét theo yéu cu.

CHUTHICH Céac nhém mang mau phi hop 13 2,2-azino-di-[3-etylbenzthiazolin sulfonat (6)] (ABTS, khéi lwgng phan tir
twong dbi 12 M, = 547,7), kali dicromat KoCr207, Ponceau S va Orange G. Vi dy vé h@ théng thudc thir dya trén Ponceau S
duwgc néu trong Phu lyc A.

5.1.3 Hé théng thuéc thir

Hé théng thudc the, bao gdm nhém mang mau, chét pha lodng, chét bdo quan (néu cin thiét) va'dung
dich @ém (néu cin thiét) phai dwgc chon theo tiéu chi dinh trudc. Trong tat cad cac truwdng hop, 66
khéng dam bao do do cac ngudn khéc nhau, vi du d9 khéng dam bdo do clia pH, phai dwgc danh gia
va duoc bao gdm trong di liéu tng hop vé& d9 khdng dam bao.

CHU THICH Vi dy dwgc ndu trong ISO/TR 16153,

M&i tirong quian gitka ndng a8 va do h&p thu déi véi hé théng thudc thir phai dwoce ghi ddy dd trong tai
liéu hodic dwoc xac dinh bdi ngwdi sl dung. Budc séng dwgc chon @& do dd hép thy phdi bang hodc
x4p x7 @0 hap thy téi da ciia hé théng thubc thir d& gidm thidu dnh hudng clia sai sb v& budc séng 1én
két qua.

Hé théng thuéc thir cling phai khdng phuy thudc vao pH hodic dugc dém a8 mirc thay ddi pH trong
khodng gi¢i han chip nhan, dwec thiét 1ap trong di liéu tdng hop v& d6 khdng ddm bdo do.

Hé théng thuéc thir phai khéng phy thudc vao nhiét do hodc két qua phai dugc tinh todn va dugc bl vé
nhiét dg.

5.1.4 Dung djch thuéc thir, @ chuin bj cac ndng @3 phu thudc vao céc thé tich cin thir.

5.2 Cac thudc thir ddi v&i phwong phap chuldn do

Néu chuin @b kali clorua véi bac nitrat dwgc s dung lam phwong phép chudn 8, phdi s dung cac
dung dich tir 5.2.1 dén 5.2.4.

56.2.1 Nwére, phil hop véi Loai 1 theo TCVN 4851 (ISO 3696).
5.2.2 Axit nitric, c(HNO;) = 1 mol/l hodc axit sulfuric c(H,SO,) = 0,5 mol/l,

10
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5.2.3 Cac dung djch chuén kaliclorua, ¢(KCl) = 1 mol/l, ¢(KCl) = 0,1 mol/l va c(KCl) = 0,01 mol/l.

5.2.4 Dung djch chuén bac nitrat, c(AgNOs) = 0,1 mol/l.

Dung dich phéi dwgc bdo quan tranh anh sang.

6 Thiét bj, dung cu

T4t c3 cac thiét bi, dung cu phai dwgc chon sao cho d9 khong dam bao do c6 thé dat duoc theo yéu
chu. Vi dy v& viéc tinh dd khéng d3m bio do mé& rong clia phuong phap trdc quang duec qui dinh
trong ISO/TR 16153 1"},

T4t ¢ cac thié bi, dung cy phai phu hop véi cac tiéu chuln quée & hodc quéc gia va cb sb doc, A6
chinh xac, a0 tai 1ap va 36 8n dinh pht hop, nhét quéan vé&i d§ khéng dam bao do mé rdng clia phép do
theo yéu céu.

6.1 Phwong phap tréc quang

6.1.1 Quang phd ké UVIVIS, véi 8O phan gidi, 4§ tuyén tinh, @ 13p lai, dai bwdc song, d6 chinh xac
clia d6 hap thy va dd crinh xac clia bwdc séng trong déi d§ hap thy dwgc sir dung trong phurong phap
nay.

Vi du dwegre néu trong A4.1 va Bang A.3.

6.1.2 Cuvet do, c6 chatlugng quang hocphl hep.

Néu chura biét chidu day cuvet véi @8 chinh xac du dé dap (rng cac yéu cau cia dd khdng dam bao do
m& rang, thi cé thé stv dung thudc thip thir hai véi ndng @6 va @6 hip thu cho trirée @& tinh toan va bl

vé& anh hiedng clia chidu day cuvet Ién kél qua.

Vi du dwgc néu trong A4.2.

Phén tich biing birc xa ké& c6 thé dwoc ap dung dé xac dinh thé tch chua biét ma khéng cin tham
chiéu chidu day cla cuvet do.

6.1.3 Nhiét ké

Néu cac két qua phu thudc vao nhiét 46, ahiét d6 clia céc dung dich phai dugc do bing nhigt ké co 4o
khéng dam bdo do phl 1¢p dé tinh d$ khong dam bdo do m& rfng.

6.1.4 Dung cy do thé tich, Loai A

Thé tich da biét cta chat pha loang hodic cac dung dich thubc thir ¢b thé dwgc chudin bj bang dyng cu
do thé tich bing thiy tinh Loai A, hodic bing can, trong trrdng hop ndy phai biét ti trong clia cac dung
dich.

11



TCVN 10505-7:2015

Néu str dung dung cy do thé tich ¢b co cdu pitténg d& chudn bj cac dung dich, thi dung cu nay phai
ph hop véi tiéu chuén twong (g clia bd tiéu chudn TCVN 10505 (ISO 8655) (xem Diéu 2) va phai
dwec hiéu chuan theo TCVN 10505-6 (ISO 8655-6).

6.2 Phuwong phap chuin do

~ 6.2.1 Thiét bj chudn d9 hoan chinh, bao gdm buret, vi du theo TCVN 10505-3 (ISO 8655-3), va hé
théng cam bién @& phat hién diém twong dwong cda phép chudn dd dugc chon.
6.2.2 Pién cye

Néu st dung phwong phap chuén @6 kali clorua bang dung dich bac nitrat, nén slr dung dién cyc bac
két hop d& chi thj dién thé cla diém twong dwong. Tét nhat b& mét phil bac ctia dién cye phai dugc
phit AgCl hodic Ag,S (xem C.4.2).

6.2.3 Dung cuy thisy tinh-do thé tich Loai A, vi dy pipet mét mirc phi hgp v&i TCVN 7151 (ISO 648)
va binh dinh mec phl hgp véi TCVN 7153 (ISO 1042).

Néu st dung dung cu do thé tich c6 co cdu pitténg @& chudn bj cac dung dich, thi dung cu nay phai
phli hop véi tiéu chuln twong (rng clia bd tiéu chudn TCVN 10505 (ISO 8655) (xem Didu 2) va phai
duoc hiéu chuin theo TCVN 10505-6 (ISO 8655-6).

6.2.4 Can phén tich

Néu céc dung dich chuln theo 5.2.3 va 5.2.4 dugc chun bj bdi ngwdi sk dung, phéi st dyng cén

phan tich cé tinh nang phti hop, vi dy khéi lwgng téi thidu phi hep.
7  Cac diéu kién thir

7.4 Phong thtr va cac didu kién chung phai phu hgp véi 6.1 va 6.2 cGa TCVN 10505-6:2015
(ISO 8655-6:2002).

7.2 Thé tich thir va sé lweng phép do dbi véi méi thé tich au'qc thir phu thudc vao yéu clu clia nguwdi
str dung. C6 thé xem hwéng din trong 7.1.1 va 7.1.2 ctia TCVN 10505-6:2015 (ISO 8655-6:2002).

8 Cach tién hanh

8.1 Quidjnh chung

Chudn bj cac dung dich va phép do tai nhiét dd &n dinh, tét nhat 1a 20 °C (ho3ic 27 °C trong trwérng hop
dung cy do thé tich thyec hién biing pitténg cin thir dwoc didu chinh & nhiét d9 tham chiéu chuén nay).

Thiec hién thi theo cac nguyén tic chung dwoc qui dinh trong 4.1 va 4.2, va theo huéng din clia nha
san xuét dbi véi cac dung cy dugce qui dinh trong 6.1 va 6.2.
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8.2 Fhwong phap tric quang

Hai vi du chi tiél v& viéc ap dung shurong phap tric quang bao gdm vigc tinh cac thé tich thir dwoc x3,
dwoc néu trong Phy luc A va Phy luc B. Vi du dAu tién, cuvet do rdi (clng dwoc goi 1a cuvet hoic lg)
chira mét thé tich cho tnréc ché: pha loang dugc @t trong may quang phd UV/VIS va thé tich thir
dwoc xa vao cuvet nm trong may quang phd UVVIS. Boc d hip thy clia hdn hep sau khi trén.

Vi dy thir hai (xem Phy luc B), thé tich ther dugc xa vao lo chira mdt thé tich da biét cla chét pha
lodng, dung dich dwgc irdn, va mét phar dung dich dwoc dwa vao cuvet ddng clia may quang phd
UV/VIS va dd hap thy dugc do tai day.

Trong ca hai truéng hop, thé tich chira biét dwoc tinh theo dinh luat Beer-Lambert, dya trén d6 hép thy
do dwgc va thé tich chitpha loang.

8.3 Phwong phap chudn do

Phy Iuc C néu vi dy chi tiét v& véc ap dyng phuong phép chudn @, bao gém vigc tinh toan céc thé
tich thir deoc xa. Néu chudn dd kali clorua bing dung dich bac nitrat dwgc st dung Iam phwong phdp
chuin @9, phai chon cac dung dich dugc cho trong Bang 1. Nuée dé chudin bj cho tét ca cac dung dich
phai pht hep véi TCVN 4851 (ISO 3696), Loai 1.

Bing 1 — Cac dung dich déi véi phuong phép chudn dd

Thé tich thor Chitléng thir | Chét léng nhan déi véi chit 1dng thir | Dung dE;;! chuén
ml ¢(KCl) H.0 ¢(HNO3) = 1 moli c(AgNOy)
mol/l mi ml mol/l
05 dén 1 1 100 2 0,1
>1dén 10 0,1 100 2 0,1
> 10 dén 200 0,01 100 2 0,1

X4 chit 16ng thi (KCI) bing dung cy do :hé tich ¢ co cdu pittdng can thi vao trong dung dich nhan
dugc axit héa, tham khio hwéng din clia nha san xuét viéc s& dung va cac yéu clu thr nghiém ddi
v&i cac dung cy do thé tch cé co cAu pitténg cy thé trong TCYN 10505-6 (1SO 8655-6), tlr 7.2 dén 7.7.

CHU THICH Céc yéu clu ther riéng va chi tiét v& qua trinh xa a5i voi pipet pittdng don kénh cé mét phan céch khéng khi
dugc qui dinh trong TCVN 10505-6:2015 (1ISO 865¢-6:2002), 7.2

Sau khi trdn k§ chét 16ng th&» dugc xa véi dung dich nhan, chudn 46 dung dich thu dwgc bang dung
dich bac nitrat 0,1 mol/l, tham khio hwéng dan clia nha san xuét déi voi céc thiét b chudn 6 dwoc qui
dinh trong 6.2.
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9 Tinhtoan

Tir céc thé tich dwoc xa tir dung cy do thé tich c6 co cAu pitténg cén thik, sai sé hé théng va nglu
nhién ctia phép do va, khi thich hop, dd khéng ddm béo do phdi dugc tinh theo céac cong thirc dwoc
néu trong TCVN 10505-6:2015 I(ISO 8655-6:2002), tlr 8.4 dén 8.6.

10 Bao cao thir nghiém

Béo c&o thir nghiém téi thiéu phai bao gdm cac théng tin dwgc qui dinh trong TCVN 10505-6:2015
(1SO 8655-6:2002), Pidu 9. Bdo co thir nghiém phai néu phuwong phap thlr 4p dung va di ligu lién
quan dén dd khong dam bdo do mé réng.
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Phu luc A
(tham khao)

Vi dy 1 déi v&i phwong phap trac quang

A.1 Muc dich

Phy lyc nay mé ta chi tiét phwong phap tric quang d& do céc thé tich chat 16ng microlit dwgc x4 béng
dung cu do thé tich c6 co cAu pittdng. V du nay s& dung céc lo tai sir dung trong may quang phé
UV/VIS. Néu chon phurong phap nay, cach tién hanh phdi nhur sau.

A.2 T6m tit phwong phap

Phworg phap ndy dwoc ding dé str dung céc cuvet do (lg) diing mét 1an da dwec nap day tréc, chra
biét chidu day cuvet.

Chudn bj chit pha loding c6 chtpa nhém mang mau cé pic hip thy tai buée séng A, nhung hép thy rét it
hodic khdng hép thu tai budc séng A, . Dung dich nhém mang mau ¢be duge chudn bj bing cich hoa
tan nhém mang mau trong nwée ¢d pic hép thy tai 2,.

Dung dich chun dwec chun bj bing cich pha lodng chinh xéc vai mililit dung dich géc véi chét pha
loang. Xa mét phan dung dich chun vao lp, va do dé hip thy tai ca hai bwéc séng.

Nap trrde cac lo thiy tinh dung mdt 1an voi thé tich chinh xac chét pha lodng. D& bét dAu hidu chudn
tric quang, thdo ndp mét trong cac lo nay va dua vao may quang phd UV/VIS. Doc 8 hép thy tai ca
hai bu¥c séng. Déi véi may quang phd UV/VIS, sb doc tai A, cho gid trj “0”.

Sau d6 x3 dung dich gdc tir dung cu do thé tich c6 co clu pittdng cin thi vao lg. May quang phd
UVVIS dwroc 12p thiét bjtron cé thé trdn k§ thé tich chura biét dugc thém vao véi chét pha loang. Sau
khi trén, doc dd hap thy méi tai ;.

C6 thé tinh thé tich xa theo dinh luat Beer-Lambert st dung cac dé hap thy do duoc, thé& tich chét pha
loéng va ti & pha loang dwerc st dung khi chudn bj dung dich chuén,

A.3 Thubc thir

T4t ca hop phan clia céc dung dung dich thudc thir phai cé thanh padn va dd tinh khiét cip phan tich
d3a dwoc cbng rhan.

A.3.1 Nwérce, phi hop wi Loai 1theo TCVN 4851 (ISO 3696).
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A.3.2 Cac dung dich thir

T4t ca céc phép do dugc so sanh véi phép do hiéu chuin clia dung dich chudn dwec chuén bj béng
céach st dyng cac thé tich lén dung dich gdc va chét pha loang. Viéc pha loang phai dwec thue hién
v&i @9 chinh xac cao, vi du st dung dung cy do thé tich bing thily tinh Loai A hodc phuong phap khéi
lwong.

T4t ca cac dung dich phai dwgc trdn k¥, vi du 16n ngwoc 10 1an d& ddm béo dd I3p lai va 9 chinh xac
clia cac két qua.

A.3.3 Dung dich géc

Hoa tan thudc nhudm Ponceau S trong nuéc. Cac ndng dé khéc dwoc qui dinh phy thudc vao dung
tich danh dinh hodc dung tich dwgc chon cla dung cu da thé tich cé co cu pitténg cin do. C6 thé sir
dung ndng dd dung dich géc da biét Ién hon trong khodng do thé tich 5:1. Chon ndng @9 cac dung dich
géc sao cho A6 hép thy clia cic miu duoc pha lodng nam trong pham vi tuyén tinh cia may quang
phd UV/VIS.

vipy Péi v6i 5 ml chét pha loang cho m&i m3u va cac lp 18 mm, Bang A.1 dva ra ndng d¢ dung dich géc
yéu cdu.

Tiép theo, loc cc dung dich géc qua phéu loc 0,2 um va bdo quan trong c4c lo thily tinh sach. Nng 46
cila cac dung dich géc khdng phai 1a quyét dinh néu céc dung dich chudn dugc chudn bj trwdc va doc
dwoc tai bt ky thoi gian ndo khi 4p dung phirong phap. Néu cin Iuu lai céc dung dich chudn thl c¢a
dung dich chun va dung dich géc phai dugc bao quan trong céc chai thiy tinh dwgc day chit ndp co
ham Iweng actinic thép, d8 lanh, trong béng téi sao cho tranh dugc sy bay hoi hodic bién chét. Hau hét
céc dung dich géc ¢b @c c6 thé Iing xubng khi @& lanh; tuy nhién, c6 thé hoa tan lai bing cach 1am &4m
va trén.

Cac dung dich pha lodng ciia Ponceau S va mét sé thubc nhudm khac thay ddi mau nhe khi @& trong
anh sang phong thong thuéng. B9 hép thy co thé gidm nhe (Gén 0,2 %), nhung sau d6 sé khdi phuc lai
sau 10 min trong béng téi. D& viéc thyc hién dat @6 chinh x4c cao nhét, phai a8 tat ca cac méu pha
lodng can béng trong béng tdi treedre khi doc.
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Bang A.1 — Céc dung djch gbc ciia thudc nhudm Ponceau S

Dungdijch géc | Thétich lachon | D§ hép thy danh | Dung dich cuéi |  Thuéc nhuém
dinh ctia dung Ponceau S

dich gbc

sé pl Trén 10 mm chiéu ml
day cuvet g

1 50 dén 200 2167 1000 0,476

2 10 dén 50 84,4 1000 1,86

3 2 dén 10 418 500 4,58

4 0,5 dén2 1111 100 244

A.3.4 Chétpha loang

Chét pha loang Ia dung dich dém phtalat 0 02 mol/l (pH 6,0) va thém ddng clorua va EDTA dé tao ra pic
hép thy tai 730 nm. Chun bj dung dich dém bing cach pha loang 4,08 g kali hydro phtalat trong
khodng 800 ml nwéc va thém 13,3 ml NaCH 1,0 mol/l. Sau d6 cho thém 3,74 g tetranatri EDTA va 1,12
g CuCi,-2H,0 va hoa tan trong cung dich. Néu cn thiét, didu chinh pH dén pH 6,0 bang HCI 1 mol/l
hodic NaOH 0,1 mol/l. Sau d6 loc dung dich qua phéu loc 0,2 pl va thém nuwdc dén 1 000 ml. Chét pha
loang ¢6 thé bao quan d.rgc dén mdt thang khi dwgc gitr lanh.

A.3.5 Dung dich chudn

Chudr bj dung dich-chuln cho mdi néng 36 clia dung dich géc. B8 hép thy clia mét dung dich chudn
phai ndm dwdi ngwdng trén clia pham vi tuyén tinh, Céc dung dich chudn phai dugc dy chit nip gé
ngan s thay déi v& ndng d¢ do bay hoi. C6 thé chudn bj méi cac dung dich chudn cho méi lan higu
chuén @& tranh sy bién chét trong qua trinh bdo quan.

Bang A.2 néu cac mirc pha loang cin thiét d& chuén bj cac chun. Trong bang nay, dung dich chuén
Sé 1 dwoe chuln bj bing cich pra lodng dung dich gbc Sé 1 tir Bang A1, vv...
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Bang A.2 - Cac dung djch chudn

Dung djch Pha lodng lan dau Pha lodng Idn thr hai * Tilé pha
chuén lodng
sé Dung djch Chét pha Pha loéing 1 Chét pha R
géc lodng lodng
mi ml ml ml
1 5 125 — — 3,846 x 10
2 10 1000 — — 9,901 x 10°
3 2 1000 — — 1,996 x 10°
4 5 1.000 5 100 2,369 x 10°*
® Sir pha loing I4n thir hai phai dwge tinh @én khi tinh ton d khong dam bao do.
Ti 18 pha lodng R dwgc tinh theo cong thirc
= s (A1)

- Vs+Vp

trong dé

Vs 1a thé tich dung dich gbc

V, 1a thé tich chét pha lodng.

A.4 Thiét bj, dung cy

T4t ca cac thiét bi, dung cu phai dwoc chon sao cho cé thé dat dwgc dd khdng @3m bdo do theo yéu
clu. Viduy v viéc tinh d9 khdng dam bdo do m& rong clia phwong phép tréc quang dwgc néu trong

ISO/TR 16153 1.

T4t ca cac thiét bj, dung cy phai phii hgp véi cac tiéu chudn quéc té hodic quéc gia va c6 sb doc, 6
chinh x&c, d6 tai 1ap va @9 &n dinh phl hop, nhit quan véi @6 khdng dam bao do mé rdng theo yéu

ciu.

A.4.1 Méay quang phd UVIVIS, c6 dd chinh x4c va dd tuyén tinh phil hep

Viéc Iya chon may quang may quang phd UV/VIS phu thudc vao dd khéng dam bao do dugce yéu clu
b&i ngudi st dung. Céc yéu cAu vé tinh nang @8i véi may quang phd UVAVIS dién hinh va tham chiéu
duoc liét ké trong Bang A3,

18




TCVN 10505-7:2015

Bang A.3 - Yéu cu vé finh nding cia cac may quang phd UVIVIS

Théng sé May quang phd UV/IVIS phong | May quang phd UV/VIS loai

thi nghiém dién hinh * tham chiéu®

Do tailap tric quang taid = 0 < 0,001 <0,0003

D6 t4i lap tréc quang tai4 = 0,5 <0,0015 <0,0005

D6 tailap tréc quang tai A = 1 <0,0015 <0,0005

Do tailap trdc quang taid = 1,5 <0,0020 <0,0007

Do tailap cla bwdce song <0,5nm <0,2nm

Do dn dinh tr&c quang ' < 0,001 b <0,0002h"

® T4t ¢3 cac qui dinh dugc ap dyung v&i dai buye séng 4 nm va trung binh 4 s.

A.4.2 Lo va ngan gitr

Vi dy néu trén st dung I hinh fry ¢6 dwng kinh trong 18 mm lam cuvet do clia may quang phd. Cé
thé st dung lo khéc cé 9 ré nétquang hec phit h¢p. Dung dich chudn phdi duwgc doc tai cling nhiét 49
nhw dung dich chwa biét. Thire hién didu nay biing cach dé ¢a hai can béng trong ngin miu clia may
quang phd. Ngan gil» phai cé diph lo trong chiim anh sang sao cho lgkhdng dich chuyén duoc trong
subt cua trinh do va tron.

A.5 Db tuyén tinh ciia hé thdng
A.5.1Nguyén tic chung

Phuwong phép nay dya irén sy tuyén tinh két hop clia may quang phd UV/VIS va hé théng nhuém mau,
vi vay, chiing phai dugc do khi phwong phap degc céng nhan. C6 thé do @6 tuyén tinh bing cach
danh du cac dd pha loang lién tiép ctia miu, bét dAu tai gidi han trén clia pham vi dd hép thy. Chét
pha lodng phai gibng nhw chét pha loang dwgc sz dung dé chudn bj dung dich chwa biét va dung dich
chuén.

A.5.2 Quitrinh do @) tuyén tinh
Qui trinh sau phai dwee st dung dé do d) tuyén tinh

a) Thém vao hai phan thé tich cGia dung dich gbc S6 1 (xem Bang A.1) 25 phén thé tich chit pha
lodng, sé dwoc dung dich c6 A9 hap twu khodng 1,6.

b) S¥duyng dung cu trly tinh Loai A, do chinh x4c 2 phén thé tich dung djch nay, thém 1 phin thé tich
chét pha lodng va tion ky.

c) Lap lai, s& dung chinh xac cing mot thé tich trong mdi trudng hep, @én khi hoan thanh pha loéing
lién tiép n&m 1An. Viec pha leang nay s& mé rdng trong pham vi 46 hap thy tir 0,3 @én 1,6.
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d)

e)

P& nhiét dd clia cac dung dich pha lodng can béing trong béng téi va doc cac @ hép thu nay trong
mdy quang phd UV/VIS béng cach nhé lién tyc dung dich pha lodng vao cuvet 10 mm cé chét
lvong quang hoc cao durgc d3t cé dinh trong mdy quang phé UV/VIS.

V& db thj ti 16 @ hap thy (46 hép thu do duwgc duec chia bdi a9 hdp thy clia dung dich dwgc pha
loang IAn d4u) so véi tT 1@ pha lodng. D& thj nhan dwgc phi tuyén tinh.

X4c dinh @8 léch theo t7 18 phan trém Ién nhét cla bat ky mot diém d( lidu nao tir sy hdi qui tuyén
tinh. N&u 86 léch khéng dugc hiéu chinh s& cho dd khéng dam bao do khdng tuyén tinh.

Trong treéng hop @6 khdng dam bdo do do khdng tuyén tinh khéng dugc chép nhan déi véi cac
{tng dyng @3 dwa ra, chudn bj nhidu ndng d dung dich géc hon, véi 46 hap thy gan teong durong
nhau, c6 thé han ché dai ddng cla hé théng va cho do tuyén tinh tét hon.

Néu c6 yéu cu, c6 thé xay dieng thuét toan @& cho phép viéc b ddi véi sy khéng tuyén tinh, hozc
c6 thé chudn bj dung dich chuén cho mé&i dung tich clia pipet @& gidm thidu cac van @& v& af tuyén
tinh ciia hé théng.

A.6 Qui trinh thir

A.6.1 Nguyén tic chung

Str dyng qui trinh dwéi day a8 c6 ali cac didm d( ligu tai m3i thé tich nhdm dap ng cac yéu cAu thi
nghiém. Trong qui trinh dwgc md ta dudi day, mdi diém di lidu yéu ciu s& dyng mdt dyng cy chira
miu. C6 thé thém nhidu dung dich géc vao dung cy chira mAu néu déi ddng clia hé théng dl rong @&
cho d6 tuyén tinh phit hop va phai sira @i viéc tinh toan dé& phan 4nh sy thay @i thé tich clia chét pha
loang @i v&i méi didm di ligu.

Dung dich chudn phai dwoc doc tai cung thdi gian véi cac s doc clia dung dich chura biét, trir khi thu
thap dugc di ligu phit hop chirng minh dwgc sy 8n dinh clia ¢ céc thube thir va may quang phd
UVNIS. Bdo dam khéng cb bot khi trong Io tai thoi diém I4y sé doc.

A.6.2 Chuén bjlo miu

Nap chinh xac c4c dung cy chira mau (vl dy céc lo thily tinh 15 ml) v6i th tich V;, chét pha loang.
Trong vi dy duwee néu trong A.3.3, Vp 1a 5 ml.

C6 thé chudn bj tredre cac dung cu chira ndy va day ndp.

T4t ca cac dung cy chira mau, vi dy lo, phai dugc ly tr cing mét 16 san phim d& bao dam sy déng
nhét v& @6 hap thu gitra cac lo. Néu cin thiét, 4o tai 1ap két qua cua cac lo phai dwgce thir va dugc tinh
dén trong dd khéng dam bao do.

A.6.3 Diéu chinh didm “0” clla may quang phd UV/IVIS

Dit lo chira dung dich @&&m 0,02 M pH 6,0 (xem A.3.4) vao may quang phd UV/VIS va didu chinh diém
“0" tai bwdc song 520 nm va 730 nm. '
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A6.4 D) hipthy ciiadung djch chudn

Khéng Iam xao tron lo trang may quang phd UV/VIS, Iy dung dich d¢m ra, vidu st dung pipet chuyén
Pasteur, trang lo it nhat »a 1An bing dung dich chuén, va nap dung dich chun vao lg.

Doc d) hip thy Ag, va As, tai bwoc séng 520 nm va 730 nm twong (ng.
L4y céc lo ra khdi may quang phd UV/VIS va loai bd.

A.6.5 Do hip thy cila chét pha lodng

Théo ndp ra khdi lo chiva chét pha lodng, d4t vao méy quang phd UV/VIS va doc 49 hép thy Ap, va Ap,
tai bwérc séng 520 nm va 720 nm twong Ung.

A.6.6 Xa méu thir

Stz dyng dung cu do thd tich c6 co cu oittdng cin thir G& xa mét lrgng dung dich gée vao trong lo
chira chét pha loang duyc @it trong may quang phd UV/VIS.

Lwu ¥ cac yéu cAu xa 4p dung cho mdi dung cu do thé tich c6 co cau pittdng dwoc qui dinh trong
TCVN 10505-6:2002 (IS0 8655-6:2002), tlr 7.2 dén7.7.

Khéi ddng co ciu tron ¢é trdn k§ hén hop.
A.6.7 Do hp thy cia hdn hep

Do d6 hap thy 4, cla hén hop nhan dugc sau khi trgn tai budce séng 520 nm.

A.7 Tinh toan cac thé tich xa

Tinh cac thé tich chwa biét V; dwoc xa bing cac dung cu do thé tich ¢ co ciu pittdong duoc thir theo
cdng thirc dugc suy tir dinh ludt Beer-Lambert nhu sau:

A= Apq
Vg =V, Aoz=to1 (A2)
. (= |
R JAsz \Apz-4py
trong dé

V, 14 th tich chira biét clia dung dich géc duoc xa bdi cac dung cy do thé tich bang pittdng duoc thi;
V,, la thé tich clia chét pha loang trong céc lo mau;

V, 14 46 hép thy ciia hdn hop dung dich gbc va chét pha loang dugc do tai budc song 520 nm;

Vp, 12 dé hap thy cla chét pha loang tai buéc séng 520 nm;

Vp, 14 @8 h&p thy clia chét pha lodng tai budc séng 730 nm;
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R 1a ti 1& pha lodng clia dung dich gbc véi chét pha lodang dwee ding dé tao thanh dung dich chudn:;
Ag, 1a 6 hép thy cGa dung dich chudn tai bude séng 520 nm,
Agz 14 @6 hip thy ctia dung dich chudn tai buée séng 730 nm.

Pao ham clia cong thire ndy dwec qui dinh trong ISOTR 16153 1,
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Phu luc B
{tham khao)

Vi du 2 d6i véi phwong phap trac quang

B.1 Muc dich

Phy luc nay md ta chi tiét phirong phap tréc quang déi véi viéc do cic thé tich microlit clia chét 1dng
dugc xa bing cac dung cy do thé tich ¢ co cu pittdng. Vi dy ndy st dung cuvet dong hodic cuvet
thong thedng co chidu day 10 mm trong may quang phd UV/VIS. Néu chon phwong phap nay thi cach
tién hanh phai nhu sau.

B.2 Tém tit phwong phap

Phuong phap nay dwoc thiét ké d& s dung cuvet dong trong may quang phd UV/VIS. T4t ¢ cac phép
do dugc thie hién blre xa d& tranh phét sinh sai s6 do d6 khong dam béo cla chiéu day cuvet hodc
ndng d4 cla céc dung dich mau. Phwong phdp nay phii hop trong cadc méi tredng ma can vi legng
khéng thue hién dwece do sirc dy hodc dao ddng clia khdng khi.

Dung dich nhém mang mau gbc dugc chuén bj bang cach hda tan mét lwgng thich hgp nhém mang
mau vao nwdc. Mat hodc nhidu chudn pha lodng dugc chudn bj tir dung dich gée nay st dung dung cu
do thé tich bing thly tinh Loai A phi hop v&i TCYN 7151 (1ISO 648) va TCVN 7153 (ISO 1042). Khi
thwe hién pha lodng, cac thé tich clia dung dich gbc va chét pha loéng phai @i sao cho d$ khong dam
bao do trong viéc pha lodng la nhd twong ting véi cac ngudn khdng dam bao khac.

Dung cu chira mau dugc chudn bj bang cach xa chinh xac chét pha lodng vao méi dyung cy. Sau do,
st¥ dung dung cu do thé tich c6 co chu pittdng cin thi dé& cho thém mét lwgng chwa biét dung dich
gbc, sau @6 @y chat nép cac dung cu chira nay va trdn k. Mai dung cy chira duge yéu ciu cho méi
diém dir lidu. |

D hap thy cda dung djch chuan dwoc doc trong cuvet ddng trong may quang phd UV/VIS, sau d6 doc
ttr méi dung cu chira mAu. Theo dinh luat Beer-Lambert, c¢ thé tinh cac thé tich chua biét tlr thé tich
chét pha lodng, ti & pha loang dwoc st dung dé tao dung dich chudn va @6 hap thy do dwoc.

B.3 Thuéc thir

TAt ca cac hop phan ciia dung dich thuéc thr phai co thanh phan va @b tinh khiét cAp phan tich dwoc

cdng nhan.
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B.3.1 Dung djch thiv

Céc dung dich thir phdi dwee chuén bj theo A.3.2.

B.3.2 Dung djch géc

Chon néng d6 phti hop, theo A.3.3 va Bang B.1 sao cho dd hép thy clia mu duoc pha loang tét nhét
n&m trong giéi han tir 0,3 dén 1,5 trong cuvet dong clia cuvet c6 chiéu day 10 mm.

Bang B.1 - Dung dich géc déi véi phwong phap tric quang cuvet dong

Dung djch géc | Thé tich dwec chon | B§ hdp thy danh | Dung djch Thuéc nhugm
dinh ctia dung cudi Ponceau S
86 i djch gbc
mi
Trén chidu day
cuvet 10 mm g
1 50 dén 200 39 1000 0,856
2 10 dén 50 152 1000 3,34
3 2 dén 10 752 500 8,25
4 0,5 @én 2 2 000 100 4,39

B.3.3 Chét phalodng
Chét pha loang la d&m phtalat 0,02 mol/l (pH 6,0).

Chudn bj chét pha lodng bang cach hda tan 4,08 g kali hydro phtalat va 13,3 ml NaOH 1,0 mol/l trong
nwéc va lam ddy dén 1 1.

Sau khi chudn bj, néu cin thiét, idu chinh pH bing cach cho thém NaCl hodic NaOH va lgc chét pha
lodng qua phé&u loc 0,2 pm. Chét pha lodng co thé luu gitr dwgc dén mdt thang khi dwge bdo quan
lanh, ’

B.3.1 Dung djch chuin

Dung dich chudn phai dwgc chudn bj theo A.3.5

B.4 Thiét bj, dung cy

Tt ca céc thiét bj phai dugc chon sao cho cb thé dat dwgc do khéng dam do theo yéu chu. Vi dy vé
viéc tinh d8 khéng dam bdo do mé& rdng clia phwrong phap tric quang dugc néu trong ISO/TR 16153 1

Tét ca cac thiét bi, dung cy phai phil hop véi cac tiéu chuln qubc té hodc quéc gia va cb sb doc, dd
chinh xac, 49 tai 1ap va dd &n dinh phil hop, nhét quan véi @6 khéng dam bdo do mé rdng.
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B.4.1 Méy quang phd UV/VIS

Néu c6 thé, may quang phd UVAVIS phai dwoc dit chuong trinh dé 1ap sb doc tudin ty tai hai budc
s6ng:

a) Tai pic hap thy 520 nm; va

b) Tai 650 nm, khi thuéc nhudém khéng hép phy.

Chuwong trinh sau dé tri¢ di hai sé doc dé dugc két qua it bj anh hudng béi sy cé mét khdng chu y cla
céc phan t& nhd trong céc dung dich.

Néu may do quang phd UV/VIS khdng dugc d3t chuong trinh, phai ldy s6 doc tai hai budc séng va
thyrc hién trir thd cdng.

B.4.2 Cuvetdodng

D6 hap thy clia tht ca cac mAu phai dwgc doc trong cuvet dong clia chidu day cuvet 10 mm véi thé tich
khong nhigu hon 1 mi, bao dam réng cuvet dong khdng bi nhiéu trong qua trinh doc méu.

MAu phai dugc kiém soat nhiét @ trong khoding 0,2 °C tai thoi diém doc.

St dung bé cach thly néi véi ngan gilr cuvet duge boc aé co thé kidm soat nhiét dd clia cuvet. Bé day
nhanh nhiét @6 dat dé&n can bing, cé thé hut mau vao cuvet qua chiéu dai cla dng thép khéng gi co
dwdng kinh nh, vi dy, chidqu dai 30 cm véi 6ng c6 dwdng kinh trong 0,1 cm, dugc boc va duec kiém
soat nhiét d bdi cling loai nwéc khi tudn hoan qua lop boc clia cuvet dong. Thé tich téng clia cuvet
dong néi véi éng dAu vao va phéu loc dau vao khdng dugc nhiéu hon 2 ml.

B.4.3 Diéu hdamiu

Cé thé hat mAu vao cuvet dong bing bom nhu dong néi véi dau ra ciia cuvet. Nhiét d6 mau phai duoc
dat thap hon mét chdt so voi nhiét 3¢ phong @& ngan khong khi xam nhép vao dung dich va tao thanh
bot bam vao thanh cuvet dong, gay ra sé doc sai.

Viéc chuAn bj mu va do phai dwoc thue hién tai nhiét dd cé dinh, tét nhét 1a 20 °C. Pé ngan viéc tao
thanh bot, gidm 4p suét xubng 67 kPa hoc thép hon trong khi khudy vai gid, c6 thé loai khi nuwéc st
dung dé& chuan bj dung dich.

C6 thé sir dung phéu loc bang vai dét va thép khong gi ¢é dudng kinh 15 60 pm dé loc mau khi mau
dwoc hat vao cuvet. Khi hat 5 ml mau méi, ¢o tir 1 % dén 5 % mau ¢l van con trong cuvet tron véi
mAu méi. Thé tich yéu cAu ctia mAu méi d& phun dd phai dwgc xac dinh bang thwe nghiém. Sy cé mét

ciia phan mAu cd c6 thé din dén viéc danh gia khdng ding vé dé chinh xac cla két qua.

B.5 D& tuyén tinh ctia hé théng

St dung qui trinh trong A.5 @& do db tuyén tinh; tuy nhién thé tich ctia dung dich gbc phai dugc diéu

chinh trong trong diém a) nhw sau.
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a) Thém vao 1 phan thé tich dung dich gbc S8 1 (xem Bang A.1), 25 phan thé tich chét pha loang, s&
dugc dung dich cé do hép thy khoang 1,5.

Sau @6 thye hién qui trinh theo A.5.2 tir b) dén f).
B.6 Quitrinh thir

B.6.1 Muyc dich
St d{ung qui trinh duréi ddy dé nhan dwec da cac diém di liéu tai mbi thé tich d& dap (rng cac yéu chu
thi nghiém. Mai diém dir liéu st dung mdt dung cy chira mau.

B.6.2 Chuin bj miu thir

Nap g4y chinh x4c cac dyng cu chiza mau, vi dy cac lo thity tinh 15 ml, véi 5 ml chét pha lodng. C6 thé
chuén bj trrérc cdc dyung cy chira ndy va day nép.

St dung dung cy do thé tich ¢6 co clu pittdng can thlr, xa mét lweng dung dich gbc phit hgp vao méi
dung cuy chira méu.

Luwu ¥ cac yéu cAu xd &p dyng cho mdi dung cu do thé tich c6 co céu pitténg dwec qui dinh trong
TCVN 10505-6:2015 (I1SO 8655-6:2002) tir 7.2 Gén 7.7.

Sau khi tron k¥, cadc miu thlr dwge @& can bang trong béng téi dén nhiét dd bing nhiét dd cla dung
dich chun (xem B.4.3).

B.6.3 Diéu chinh didm “0” cia may quang phd UV/VIS

X3 ky cuvet dong bang chét pha lodng dén khi d¢ hép thy khong thay ddi thém.

Dat dudng nén clia may quang phd UV/VIS sao cho sé doc tai ca hai budc séng 520 nm va 650 nm 1a
“0".

B.6.4 D9 hip thy ctia dung djch chuin va miu thir

Hut dung dich chun vao cuvet dong va do G hép thu.

Sau d6 hit hét m3u thir vao cuvet dong va do a8 hép thu.

Sau khi c6 cac sd doc, do lai dung dich chudn va kiém tra lai diém “0" dé x4c dinh 9 tréi cd thé xay ra
trong subt qua trinh doc.

B.7 Tinh to4n cic thé tich xa

Tinh céc thé tich chwra biét V, dwoc xa bing cac dung cu do thé tich ¢b co ciu pittdng theo edng thire
dugc suy tir dinh luat Beer-Lambert nhu sau.

AyR
v:y(%)
v D s AgR
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trong dé
Vp 12 thé tich clia chét pha lodng duwoc st dyng trong lo mau;
Vy 12 @8 hap thy cla mau thi
A 1a @) hép thu cha chuén
R 1218 pha loang clia gbc v&i chét pha lodng, ma duoc st dung d& chudn bj dung dich chuin.
Pao ham clia cong thirc nay dwgce qui dinh trong ISO/TR 16153 11,
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Phuy lyc C

(tham kh&o)

Vi du v& phwong phap chuan dd

C.1 Muyc dich

Phuy luc nay mé ta chi tiét phurong phép chudn a9 dbi véi viéc do cAc thé tich chét 1ong = 500 pl dugc
xa bing dyng cy do thé tich ¢6 co chu pitténg. Vi du nay st dyng phuworig phap chuln dd tw dong,
thyee hién chuln d§ ddng hoc va nhan biét diém twong duong. Néu chon phirong phap nay, cach tién
hanh phéi nhw sau.

C.2 Tém tit phwong phap

Dung dich kali clorua c6 ndng d chira biét dwoc chudn bj va duec xa bing dung cu do thé tich ¢6 co
cAu pittdng can thir. Dung dich ndy dugc xa ma khéng can pha loang. Cho thém axit nitric ho&c axit
sulfuric @8 didu chinh chinh x4c gié trj pH. Thém nwéc vao sao cho mang ngan clia cuvet tham chiéu
ngép trong nwéc trong khi dang dugc khudy.

Méy chudn dd thyc hién chuln d8 bing phuong phap ddng hec; didu ndy cé nghla Ia cac nic chudn
@6 |a nhé trong viing didm uén. Thi gian hoan thanh qui trinh chuén @6 khéng duwec qué § min. C6 thé
thém hoat chét bé mat khéng cb clorua dé tao két ta tét hon va gitr dién cye sach hon. May chudn 68
tinh toan didm udn va co thé tinh thé tich “chua biét” dwoc xa bing céc dung cy do thé tich cb co chu
pittong can thir.

Dung cu do thé tich c6 co cAu pittdng cAn thir cé thd 13 mét by phan clia may chudn d8, vi du buret
pittdng. Trong trudng hep ndy, cn phai biét ndng dd cla dung djch kali clorua. Vige tinh todn phai phi
hep.

C.3 Thudc thir

T4t ca cac hop phin clia dung dich thir phai cé thanh phin va @ tinh khiét cAp phan tich dugc cong
nhan.

C.3.1 Dung djch thir

Dung dich tht¥ phai dwee chuln bj theo Bang 1. Béi véi dung dich KCI 0,1 mol/l, hda tan 7,455 1 g KCI
(c4p phan tich) trong khodng 800 ml nwéc va lam ddy dén 1 1. Trong tredng hop cé khéi lwgng KCI
khac, ndng dé clia dung dich phai dweec tinh theo cong thirc sau:

c(KCI) = (khéi lvong clia KCI, tinh biing gam) trén (74,551 x thé tich tinh béng lit) (C.1)

T4t ca cac dung dich phai dwgc chudn bj bang stv dung dung cu do thé tich béng thiy tinh Loai A hodc
dung cu do thé tich ¢é co clu pitténg theo 6.2.3.
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€.3.2 Dungdjch chuln do
Thudc thir chudn d6 |a dung dich AGNOs, ¢(AgNO;) = 0,1 mol/l.

Ndng 8 phai dwoc kidm tra bang cach xac dinh o chun béing dung dich chuén. Khang 'du*o'c xac
dinh do chudn béng dung dich thir. Phai st dung dung dich chudn riéng biét. Viéc xac dinh d6 chuén
ndy nén dugc thire hién mudi 1an. 6 1éch chun clia 10 Ian chudn @6 nay phéi nhd hon sai sé ngiu
nhién cho phép Ién nhét dwgc qui dinh trong Bang 1 ciia TCVN 105605-3:2015 (ISO 8655-3:2002).
C.3.3 Dung djch hé tro

D& didu chinh gia tri pH, c6 thé s dung axit nitric (0,1 mol/l) ho3c axit sulfuric (0,5 mol/l). Cho thém

2 ml mét trong hai axit nay vao méi mau.

CHU THICH V&t chét hoat ddng b mat khdng ¢6 clorua s& cai thién dd chinh xac ¢la chuéin d, lam cho cac dién cyrc sach
hon va kich c& phan t&r chét két tda nhd hon.

C.4 Thiétbj, dung cu

T4t c3 cac thiét bi, dung cu phéi dwoc chon saa cho cé thé dat duoc 46 khdng dam do theo yéu cau.
Tét ca céc thiét bi, dung cyu phai phu hop véi cac tiéu chudn quéc té hodc qudc gia va co sé doc, o
chinh xac, d6 tai lap va @ &n dinh phii hgp, nhat quan véi d khng dam béo do mé rng.

C.41 Maychuin dp

May chun d¢ phai cé thé

— thye hién chudn d6 dgng hoc

— kiém soét viéc chun a3 trdi

— tinh diém twong duwong,

— hién thj hodc in két qua,

— bao gdm d4u chudn dd khang cé sty khuéch tan trd lai.

Nén str dung cac dung tich xylanh buret nhu sau dé& chuén dd nhdm tranh viéc xylanh buret nap lai
trong qua trinh chun dé trong ving diém uén:
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Bang C.1- Dung tich xylanh buret

Thé tich diém twong dwong Dung tich xy lanh khuyén nghj
M mi ‘
05dén3 5
3dén8 10
8 dén 18 20
18 dén 48 50

Phwong phap chuén dd phai hoan toan dugc phé duyét d& @am bao cac két qua 1a chinh xac.

C.4.2 Dién cyc va céc thiét bj phy trg

Pién cyc phai la mdt dién cye chi thj bac va mét dién circ so sanh. Dién circ bac cb thé c6 16p pha
sulfit. Dién cye so sanh phai dwoc nap dung dich KNO; (vi dy 1 mol/l). Chét dién phan so sanh cé thé
chira vét KCI (t8i da 0,001 mol/l). Thuwdng st dung dién cyec két hop, mét dién cye chi thj va mét dign
circ so sanh trong mét dung cy do.

CHU THICH Lép phii cho dién thé clia dién cwe én dinh hon va thei gian d4p tng ngén hon.
Pién cyc phai trong didu kién tét.
C.5 Do tuyén tinh ctia hé théng

C.5.1 Do tuyén tinh cia may chudn 49

Théng thrérng a6 tuyén tinh clia may chun d8 duoc cung cAp bdi nha san xuét va dwoc ghi trong
gidy chirng nhan ctia may chuén do. Néu yéu ciu thye hién phép thir d6 tuyén tinh, phwrong phap thir
phai gidng nhw qui trinh thir.

C.5.12. D tuyén tinh ciia qui trinh chudn do

D tuyén tinh 1a chi mot yéu t6 trong viéc cong nhan mét qui trinh chudn 9. Qui trinh chudn a$ day a
phai dwec phé duyét trudc khi ste dyng dé bdo ddm két qua 14 chinh xac.

C.6 Qui trinh thir

C.6.1 Nguyén tic chung

Phai st dung k¥ thuat phdng thi nghiém tét khi thyc hién chuén @3.
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C.6.2 Chuan bj cac miu thiy

X3 thé tich cAn th( vao binh chudn dé, thém 2 ml axit d& chudn bj (HNO; hodc H,S0,) va lam dy dén
khodng 100 ml. Dién cyc phai dwoc nhang trong dung dich sao cho mang ngan cua dign cyc so sanh
van ngap trong khi khudy. Néu cd thé, thém vao vai giot chét hoat djng bé mat dwoc pha loang néu
chét hoat dong bé mat dwge cong nhan la khdng chira clorua.

C.6.3 Chudndd

Nhing dién cwe va diu éng xa chuén do vao dung dich va bt d&u chudn d9. Céc théng sé du vao
phai 1a: nhan dang mau, ndng d§ KCl va AgNO,.

C.6.4 DPanh gia chuan dd

Két qua chudn d c6 thé duoc tinh tir dao ham bac mét hosc bac hai clia dwéng cong chudn dé. Véi
moi cAp dao ham, nhiéu clia dwong cong b nhan ddi. Quan treng 1a nhan dugc duong cong hoan
chinh.

Hinh C.1 néu dwéng cong chudn dd dién hinh khi xac dinh KCI bing dung dich AGNO;. Do dién thé 12
khéng cin thiét déi voi viéc tinh toan két qua, viéc ludn c6 cung dign thé tai &iém bét dAu hodic két thic
la khéng quan trong. Quan trong la sy chénh léch gila c4c gia trj do ban dau va cudi, tinh bang milivol.

Pién thé cda diém tuong dwong khdng dwoc thay ddi qua gidi han qui dinh (nghia 1a it hon £ 20 mV),

Y 'y
350

300 4

250 3

200 : /
= ‘___.—4—-*"/

100 = - =

50

CHU DAN
X milimét
Y milivol

Hinh C.1 — Dwéng cong chudn do dién hinh
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C.6.5 Tinh toan cac thé tich xa

Tinh cac thé tich chuwa biét v, duoc xa béng dung cu do thé tich c6 co cau pittdng cin thlr theo cdng

thire sau:

Vy = Eq % [c(AQNOs/ c(KCN] (C.2)
trong dé

Eq la diém tuong duong, tinh béng mililit;

c(AgNO;3)la ndng 0‘6 AgNO; tinh béing mol trén lit ;

¢(KCl) 14 ndng @8 KCl, tinh bang mol trén lit.

Vi dy v& viéc xac dinh dé khéng dam bdo do st dung phuwrong phap chuln dd duec néu trong Thw muc
tai liéu tham khao [2].
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[1]

(2]

TCVN 10505-7:2015

Thw muc tai liéu tham khao

ISO/TR 16153, Pitténg-operated volumetric instruments -- Determination of uncertainty for volume

measurements made using the photometric method

Determination of uncertainly for volume measurements made using the titration method. To be
obtained from: Secretariat of ISO/TC 48, Theodor-Heuss-Allee 25, 60486 Frankfut, Germany.

Also available in American Laboratory, Oct. 2004, pp. 14-22.
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