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4.2 PHUONG PHAP QUANG PHO HONG NGOAI

NGUYEN TAC

Quang pho hong ngoai (infrared - IR), hay quang phd hip
thu hdng ngoai, quang phé IR, dya trén tuong tac gitra bae
xa IR v6i chit phan tich. Sy twong tic vdi bic xa hdng
ngoai lam cho phén tir chat phan tich s& hép thy birc xa IR
0 cac tan so thich hop dé tang trang thai dao dng cia cac
n_h(’)m chirc hodc kich thich cac dao dong ndi phan tr va
lién phén tir [én muirc cao hon tao ra mot phd hép thu IR
VOl céc dai dic trung tuong {rng vdi cac nhém chire cia
phan tur,

Ving buge séng IR ¢6 thé duoc chia ra thanh 3 phan ving 1
hong ngoai gan (can hong ngoai), hong ngoai gitra va hong
ngoai xa vai cac dai buge song lan luotla 0,8-2,5um, 2,5 -
25 pm va 25 - 1000 um. Tuy nhién, trong quang phé IR sb
song hay dugc sir dung hon budc song, va dugc tinh todn
theo céng thirc sau:

po 1 1o
1% N x 10

Trong d6 ¥ la s6 song tinh theo cm! va A 14 buée song tinh
theo pm. Theo d6, dai tir 12.500 - 4000 cm 13 hdng ngoai
gan, dai tir 4000 - 400 cm'! 13 hong ngoai gitra va dai tir
400 - 10 cm™ 12 hdng ngoai xa.

Chuyén luan nay chi dé cép dén phd hdng ngoai giira, dai
tir 4000 - 400 cm! (2,5 - 25 pm), nén héng ngoai dugc
nhic dén & tét ca cac noi dung sau ddy duwoc hiéu 1a hdng
ngoai gitta. O viing hdng ngoai nay, cic dao dong phan tir
co ban cia cac nhém chirc xut hién trén phé dudi dang
céc dai hap thu. Ving sb séng dudi 1500 cm™ con duge
goi la “ving van tay”, vi viing phd nay rét phic tap va
chira nhiéu théng tin ddc trung cho phan tir chit phén tich.
Ving hdng ngoai gan 12 noi xuét hién tin hiéu cia cac bdi
tn va su két hop tin hiéu cua cic dao déng co ban, ghﬁ
yéu ctia cac lién két C-H, N-H va O-H tao nén. Ving hong
ngoai xa 1 noi xuat hién tin hiéu cta cac dai hép thu lién
quan tGi cu tric mang tinh thé, lién két hydro, cdc dao
dong bién dang gdc cia cac nguyén tir 6 nguyén tir khoi
Ién va chuyén dong xoay ctia phan tir.

UNG DUNG

Vi céc dai hip thu trén phé IR dic trung cho géc nhém
chirc cAu thanh hop chét, phuong phap quang phd IR dugce
sir dung rong rii dé dinh tinh cac hop chat va cung céap
théng tin vé cAu tric cia ching. Phuong phdp ndy ciing
cé thé duge sir dung nhdm muc dich dinh luong, cac (mg
dung dinh luong doi hoi thiét lap imf)t p‘léi quan hé toan
hoc giira cuong dé birc xa dugc mau hfup thu va nong do
ctia thanh phén cdn dinh lugng trong mu.

Quang phd IR dugc st dung rong rdi trong linh vye duge
dé phan tich héa hoc va vét 1y trong phong thi nghiém,
va c6 nhiéu img dung da dang trong quy trinh sin xuat.

PHU LUC4

Quang phd IR cho phép (mg dung Céng nghé phén tich
quy trinh (Process Analytical Technology - PAT) nhur la
mot phén cua chién luge kiém soét tién tién.

Phén tich hoa hgc: )

— Dinh tinh dugc chét, ta dugc, ché phim, san phim trung
gian, hoa chat va vt liéu bao g6i. )

— Kiém tra chit lugng duogc chét, ta duqc,‘ ché pham, sér}
pham trung gian va vt liéu bao géi, bao gébm so sanh pho
giira céc 16 va danh gi khi thay d6i nha cung cép.

— Pinh lugng duoc chét trong nén miu, xdc dinh ham
lugng nurde va dung moi.

— Dinh lugng tap chét (VD: trong cac loai khi, vat liéu
v co).

— Theo ddi phan img (VD: trong tong hop hitu co).

Phén tich vit ly:
— Xac dinh c4c dang thu hinh cia chat ran nhu tinh da hinh.

HAN CHE

Nhitng han ché cin chi y khi st dung quang phd IR
bao gdm:

— C6 thé phai s dung thém ky thut phan tich bd sung
khac dé dinh tinh mot chat.

— Khéng phan biét dugc cac déng phan dbi quang tinh
khiét ciia mot chat.

— Cb thé khong phai la phuong phap phu hgp cho phan
tich vét.

— Diéu kién chudn bi miu (VD: sir dung lyc co hoc, dung
m6i) c6 thé lam thay dbi dang két tinh ctia mét chét c6 tinh
da hinh.

— Trudng hop céc mau khéng déng nhit, lugng miu han
ché co thé gay khé khan cho quy trinh phén tich.

CAC CHE PO PO

Do phd IR dya trén qua trinh cho birc xa xuyén qua hoac
chiéu vao mét miu va do mirc suy giam cia birc xa ra khoi
méu & cac bude séng khac nhau. Hai qué trinh nay twrong
{ng v6&i hai ché d6 do chinh la truyén qua (transmission)
va phdn xa toan phén suy giam (attenuated total reflection
- ATR). Ngoai ra, vdi cac img dung cu thé con c6 cac ché
d do khac nhu khuéch tan (diffuse) va phan xa bé mit
(specular reflection).

Ché dp truyén qua

Ché dd nay dya trén viéc xéc dinh d6 truyén qua hay con
goi la d9 truyen quang (transmittance - T), 1a kha ning ctia
mau truyén birc xa IR tai mét budce séng (s6 song) cu thé.
D§ truyén qua dugce xac dinh nhu sau:

i
Tr= —
1y
Trong do:
Iy: cudong d6 cua birc xa téi.
[: cudong d) cua birc xa truyén qua.
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Phé thu duge thé hién sy thay ddi ciia d9 truyén qua (T)
trén truc y theo budce song hodc so song trén tryc x. Phé ¢6
thé duoc biéu dién theo do hap thy (absorbance - A) trén
truc y. Do hip thu (A) cé quan h¢ véi do truyén qua (T)
theo cong thire sau:

1 I
A= log '? = log,y —[— =axbxc

Trong do:

a: hé sb hap thu mol ctia mau (cm2mol).
b: d6 day cia mau (cm).

¢: ndng dd mau (mol.cm™).

Ché d9 phan xa toan phén suy giam (ATR)

Ché do ATR dya trén hién tugng phan xa ndi bd toan phan

Mau ¢6 chi sb khic xa n, duge tiép xtc véi mot tinh thé
(kim cuong, germani, k&m selenid hoac vt ligu thich hop
khéc) c6 chi s6 khuc xa n, 16n hon n,. Mét chum tia IR
dugc truyen qua tmh thé. Khi goc a tao bai tia téi va bé
mat tiép xuc gitra mau va tinh thé vugt qua goc téi han a,
vé 1y thuyét toan bo buc xa tdi s& duge phan xa (phan xa
néi bd toan phan).

Tuy nhién, c6 mot phan nho birc xa khong tuan theo quy
luat trén, chiing x4m nhép vao mau va bj hap thu mét phan
ning luong. Do dd, birc xa phan xa toan phan bi suy gidm
so véi birc xa ban dau va tao ra mot phd hép thu dic trung
cho mau phan tich. Trong thuc té, qua trinh phan xa ndi
bo ¢ thé dugc tién hanh lién tuc nhiéu 1in dé khuéch dai
cuong d6 hap thy, mac di mét so thiét bi chi cho phép thu
tin hiéu phan xa mat lan duy nhét.

D¢ sdu xam nhap d, thudng c& vai micromet va dugc tinh
toan cho mdt budc séng A cu thé theo cong thirc sau:

A/nl
2nvsin? a — (n2/ m)?

g

Trong d6:

d,: d6 sdu xam nhap.

A: budc song.

a: goc toi.

ny, ny: chi s6 khtic xa ctia vt liéu lam tinh thé va mau.

Do méi quan h¢ gilra cac thong s6 nay, trong ché do ATR
cucmg d6 hap thu 16n hon tai ving budce séng 16n hon (sb
song nho hon) va c6 xay ra hi¢n tuong dich chuyén cac dai
phd so voi pho & ché do truyén qua. Do d6, khong nén so
sanh tryc tiép phd ATR véi phd truyén qua khi dinh tinh
céc chat.

THIET BI

May quang phé IR phd bién nhét 14 may quang phd chuyén

dang Fourier (Fourier - transform Infrared hay FT-IR) c6

cau tao bao gom

. M§t ngudn sang da séc thich hop (vi du: thanh gdm din
1€n).

— M6t giao thoa ké.
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— Mot bd phan mang méu.

— Mot bo phan phat hién (detector)

— Mot phan mém thich hop dé diéu khién may quang phd,
danh glé phé va xir ly dir liéu.

C6 thé sir dung céc loai may quang pho dua trén nhimg
nguyén ly khac néu dap img cac yéu cau vé kiém soat hiéu
ning cia thiét bi.

Mdy quang pho IR ciing c6 thé dugc sir dung két hop véi
kinh hién vi dé nghién ctru mot phan nho cia miu hodc
hinh anh héa hoc ciia mau.

Quang phd IR c6 thé dugc két ndi véi cac k¥ thudt phan
tich khac nhu phan tich nhiét hay sic ky.

KIEM SOAT HIEU NANG THIET BI

b dung cua thang s6 song va do phan giai phd 1a cac
thong sb ti quan trong va can dugc kiém tra. Cac phép
thir mé ta dudi diy co thé duoc st dung dé kiém tra hiéu
ning va thim dinh thiét bi. Ciing c6 thé sir dung cdc phép
thir nay aé danh gia tinh phu hop cua hé thong

Cac théng so nay dugc kiém tra bing cach sur dung cac
vit liéu chuén thich hop. Cac vat liéu chuan nay dwoc lwa
chon va st dung tuy thudc vao ché d6 do (vi du: truyén
qua hay ATR).

V6i phan tich dinh lugng, cén xac lap céc tiéu chi danh gia
thich hop dé kiém soat cudng do hap thy.

THANG SO SONG

Thang sb song thudng duge kiém tra bang cich sir dung
mét lop phim polystyren thé hién cac dai hap thu IR tai cac
sb song trong Bang 4.2.1.

Béng 4.2.1 - Vi tri dai va céc gidi han dao ddng chip
nhéan duoc cia phim polystyren diing dé kiém tra d6 dung

cia s0 song
_ Vi tri dai (ecm™') Dao ddng cho phép
Truyén qua ATR (em™)
906,6 906,1 +1,0
10283 1027,7 £1,0
1601,2 \ 1601,0 +1,0
3060,0 30597 =10

V}")'i cac ché d6 do khong phai truyén qua hay ATR, vt li¢u
d6i chiéu do nguoi str dung may xac dinh.

DO PHAN GIAI PHO

Phé do & ché d truyén qua

Do phan giai phé thuong duoc kiém tra bing cach sir dung
mot phim polystyren day khoang 35 pm.

Tiéu chi chap nhdn (xem Hinh 1). Chénh léch gitra cic
gia trj d§ hap thy tai cuc tiéu hap thu & 2870 cm™' (A)
va cyc dai hap thy & 2849,5 cm™! (B) phai 16n hon 033
chénh lech gitlra cac gia trj dQ hap thu tai cye llcu h.lp thu ¢
1589 cm! (C) va cyc dai hip thy & 1583 cm' (D) phai lon
hon 0,08.
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Phé do & ché d) ATR
Céin xéc dinh céc tiéu chi dénh gid thich hgp cho kiém tra
dd phén gidi phd theo tiéu chudn cﬁa timg méy quang phd.

Vi cic ché 49 do khong phai truyén qua hay ATR, vit liéu
d6i chiéu do ngudi sir dung may xéac dinh.

1.4 1 1,4
1,2 1 1,2 w
1,0 1 1,0
z 0,8 0.8 -
£ :
S 0.6 1 0,6 1
0.4 1 U 0,4 -
i b ] D
001 _ 00+

1800 1700 1600 1500 1400
S6 song (cm™)

3200 3000 2800 2600
S6 song (cm™)

Hinh 4.2.1 - Phd hap thu IR déc trung cia polystyren
dung dé danh gia d¢ phan giai pho.

QUY TRINH PO PHO
CHUAN BI MAU VA PUA MAU VAO MAY

Quy trinh chuan bj mAu va dua miu vao mdy thay doi tuy
theo trang thai vat ly cua mau va ché dg do.

Ché do truyen qua dugc ap dung vdi cac méu trong sudt
nhu cac chét long tinh khiét, dung dich, chat khi hay bgt
nhao dugc chuén bi phu hop hodc dia mudi halogen kim
loai kiém duge chuén bi phu hop. Doi voi chat léng va
chét khi, cé thé sir dung budng do c6 do day cb dinh hoic
diéu chinh dugc, c6 vach trong sudt vai birc xa IR. Vi dia
muéi halogen kim loai kiém, str dung nhitng bd phan dyng
mau chuyén biét.

Che d$ do phan xa nhu ATR thich hgp dé do nhidu loai
mau & trang thai rdn va long.

Luu y, mdt sb phuong thirc chuan bj mau (Vl du tao bt
nhio va dia & ché do truyén qua hay méu rin & ché do
ATR) c6 budc nghlen va/hodc str dung dp lue c6 thé gay ra
céc thay déi cAu tric tinh thé khéng mong muén

Ché dj truyén qua
Chuan bj mau do bing mét trong cac phuong phap duoi
day tuy thudc vao trang thai cua mAu (rin, long hay khi).

PHU LUC 4

Néu khong c6 chi din khéc, céc dai do dugc trén phd cua
méu thir phai c6 do truycn qua tdi thiéu khong dudi 5 %.
Chiit Iong: Po phd chit lc?mg dudi dang mét 16p phim gma
hai tim phang trong subt vdi birc xa IR ho3c trong budng
do c6 d¢ day phil hop va trong sudt véi birc xa IR.

Chit long hodc chdt rin dwpe pha thanh dung djch:
Chuén bj mot dung dich chit cin do trong mét dung méi
thich hop. ChQn nong d6 va budng do c6 do day phu hop
dé thu dugc phd dat yeu cdu. Noi chung, khoang néng do
tir 10 - 100 g/L v6i budng do ¢ d6 day tir 0,5 - 0,1 mm cho
két qua tét. PO hép thy cua dung mdi thudmg duoc hiéu
chinh bang cach do lan luot phd cua dung méi va dung
dich miu thir rdi trir cc dai hip thu ciia dung méi khéi phd
clua dung dich mAu th.

Chdr rin phan tin trong nén rin (di a) Nghlen min chét
cin do, cin can nhic ti nhitng thay ddi c6 thé xay ra (vi
du dang tinh thé) va tron véi mot luong thich hop kali
bromid (TT) hoic kali clorid (TT) da duge nghién min va
lam kho, trir khi c6 chi dan cy thé khac. Thong thurdng,
mot hén hop gdm vai miligam (1 - 2 mg) chét can do phd
trong vai tram miligam (300 - 400 mg) mudi halogen la
di dé tao thanh mét dia duong kinh 10 - I5 mm va cho
mot phd ¢ cuorng d6 thich hop. Néu chit cin do pho la
mubi clorid, khuyen cdo st dung kali clorid (TT). Can than
nghlen min hén hop, rai déu 1én mot khuon thich hop va
neén bang moét luc thich hgp. Luc nén khoang 800 MPa
thuong 1a da dé tao thanh dia.

V6i chit khong 6n dinh trong didu kién khi quyén binh
thuong hay chat d& hat 4m, c6 thé cin dap dia trong chan
khong. Mot s6 yéu t6 c6 thé din t6i dia tao thanh khong
dat yéu cau nhu nghién chua da min hay qua nhiéu, d6 4m
hodc tap chét trong méi trudng phan tan. Ching han, nuée
c6 miit trong mau hoiic trong kali bromid c6 thé lam dia bi
duc va tao ra phd truyén qua cé cucmg d6 thap. Can loai bo
dia néu dénh gia cam quan cho thiy dia khong trong sudt
mdt cach ddng nhét hay trong trudong hop pho do dugc
khong c6é mot dai hap thu déc trung, do truyen qua thip
hon 60 % hoac @6 hép thu cao hon 0,22 tai s song khoang
2000 cm ! (budc song khoang 5 pm) ma khong c6 hi¢u
chinh nen trir khi c6 yéu cdu cu thé khac.

Chiit réiin phéin tin trong mpt chit Iong (bjt nhao): Nghlen
min mot lwgng nhé chét can phan tich v&i mot lugng tdi
thiéu parafin long (TT) hay chét long thich hop khac. Mot
hdn hop gém vai miligam (5 - 10 mg) chét cin phan tich
trong mot giot paraﬁn long (TT) thuong du dé tao ra mot
bdt nhao phu hop. Ep bot nhdo giira hai tam phing trong
sudt voi birc xa IR. Bot nhio bi loai bo néu cam quan cho
thdy khong trong sudt mét cach dong nhét hoac néu phd do
dugc c6 cac dic diém nhu:

— D truyén qua thap tai 4000 cm'.

— Pudng nén déc manh giira 4000 va khoang 2500 cm'.
— Ty 1& cudng do twong doi gitra mot s6 dai hap thy thap
hon dy kién.
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Chit rin niu chay: Neu ¢d chi din tai chuyén lugn riéng,
dung khon chat rin ndu chay tao thainh mot lép phim va
gin c6 dinh lén mot khung thich hqp

Dung dich bay hoi: Néu c6 chi dén tai chuyén ludn riéng,
hoa tan chit cin phén tich trong m{t dung méi thich hop.
Bay hoi dung m01 trén mot gid mang thich hgp dé tgo thanh
phim va gin ¢6 dinh 16p phlm 1én m§t khung thich horp
Chat khi: Su dung m{t budng do thich hgp trong subt véi
birc xa IR. Hut khong khi ra khoi budng do, sir dung mét
duomg dan khi gitra bu0n2 do va binh chira chit khi cén
kiém tra, mg van Lhéa hodc van kim dé nap khi cin do vao
buong do 161 ap sudt mong rnuon

Néu can, diéu chinh &p suit trong buong do theo &p sudt
khi quyén bing mdt chit khi trong sudt voi birc xa IR
(nhu nitrogen hodc argon), hofdic dung khong khi khong co
carbon dioxyd.

Can tuin thi mét quy trinh do phu hop dé hiéu chinh anh
hudng cta hoi nude, carbon dioxyd hay cdc khi khac trong
khong khi.

Ché dd ATR

ATR pht hop cho mau 1ng va rin, khong doi hoi quy trinh
chuan bi miu ngoai trir cac ,\u' ly don glan nhu nghlen min
cc tinh thé 16n hodc cac mau thé. Tién hanh do pho nhu
sau tiry thudc thé chat mau (long hay ran)

Méu long: Pua miu tlep xiic v6i tinh thé.

Méu rén: Dam bao chét cin phan tich tiép xuc gan va
ddng nhét véi toan bd bé mat tinh thé bang cach sir dung
ap luc hodc hoa tan chét can phn tich trong mot dung moi
thich hop, sau d6 phu dung dich nay 1én bé mit tinh thé va
bay hoi dén khé.

PHUONG PHAP

Quang phd IR dugc sir dung chu yeu dé dinh tinh cac chat,
nhung ciing ¢6 thé dugc dung dé dinh lugng. Phan tich
dinh luong (dua trén dinh luat Lambert-Beer) khong duge
mo ta ¢ day.

Quy trinh do dugc thuc hién trén méu di duge chuén bj
phit hop. Sau d6 dir liéu dugc xir ly va danh gia dé dinh
tinh hay dinh luong cac chat.

Chét lugng phé c6 thé dugc cai thién nh tién xir ly bﬁng
toan hoc. Trong thuc té, viéc tién xir ly pho bi han ché
bai viéc chudn héa phd va viéc loai trir cdc dai hap thy do
carbon dloxyd va hoi nudc gay nén. Do d6, can ap dung
cung cach tién xir 1y cho ca pho ctia mau thir va pho cla
mau dbi chiéu.

Dinh tinh

Néu khong cé chi din khac, chudn bj chét can phan tich
theo cach phi hgp va do phé trong khoang tir 4000 cm'
dén 650 cm.

Phép thir dlnh tinh dugc thyc hign bing cach so sanh phé
cua chat can phan tich véi pho thu dugc tr mot chat dbi
chiéu hay véi mét pho dbi chiéu.
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Phé cha mdt cht dbi chidu cé thé duge ghi lpi dé sir dung
ngay hofic heu trix trong thu vign phd dé tham khao sau
ndy. C6 thé str dyng phd dd Iuu trlr vai didu kién dam bao
kha niing truy xudt ngudn gde cia 16 chit dbi chidu da
str dyng.

Trong moi trwdmg hep, cde phd cin phai duge do theo
cling mdt quy trinh, trong cing dicu ki¢n tién hanh va djc
biét 1a phai cing ché do do.

Khi so sdnh ph?) do duge & lrang thai rin cho lhﬁy ch sy
khéc biét, c6 thé xir ly chit cin phﬁn tich va chit d6i chiéy
theo cling mdt céch d(.. ching két tinh lai hofic tao ra cling
dang tinh thé, hay tién hanh nhu mé ta trong chuyén lugn,

sau d6 do lai phd. Tuy nhién, quy trinh ndy chi thye hién
khi chuyél} luén khong quy dinh dang cu thé caa mot ché
¢d tinh chat da hinh.

C6 thé phai ding két hop vai quy trinh so sanh phd, cin
ghi hd so, bwn gidi cho phumu, phap da sir dung va céc
tiéu chi clnp nhin cy thé dé dua ra két ludn cua phép
dinh tinh.

C6 thé so sanh phd bing cich chdng phd (trén toan bi
phé hay tai viung quan tdm dugc chi ra trong chuyén lugn
rleng) hoiic ban;:, cach sir dung cac tinh todn tir phan mém.

Ching han, ¢ thé thire hién:

— So sanh tryre quan dya trén vi tri dai va cuong do twong
dbi trir khi ¢6 quy dmh cu thé khéc - cic cue tiéu truyén
qua (hay cuc dai pr thy) trén pho cuia chét cin phan tich
tuong tng vé vi tri va cudng do tuong doi so voi trén phd
dbi chiéu.

- Tinh pé $b twong quan giira hai phé - gid tr] nay duge
phan mém tinh todn va ngudng dinh tinh do ngudi ding
xac lap.

— DPénh gia bing cac phuong phép toan hoa (chemometric)
(vi du: khoang cach Euclid, khodng ciach Mahalanobis
hodc céc phuong phap phdl‘l loat); cdc phuong phéap nay
yéu cau ngudi phén tich thiét ldp, danh gia va thdm dinh
md hinh toan hoéa.

Tap chiit trong chiit khi

Bé, phén tich cac tap chat, sir dung mot budng do trong
suot véi birc xa IR va ¢6 d dai quang trinh thich hqp (vi
dy tir 1 m - 20 m). Lam day budng do theo hudng din 0
muc Chét khi. Dé phal hién va dinh lrgng céc tap chit, tién
hanh theo hudng dén trong chuyén lun riéng.

QUANG PHO CAN HONG NGOAI

Quang phé cin hong ngoai (near-infrared - NIR) la mot ky
thudt vai pham vi img dyng rong, da dang trong phén tich
dugc. Phd NIR nim trong khoang bude séng tir 780 nm
t¢i 2500 nm (s6 song tir 12.800 cm’! toi 4000 e ') Pho
NIR chu yéu duge tao ra béi céc bji tan cua lién két C-H,
N-H, O-H, S-H va sy két hgp cua cac dao dong co bin ¢
ving hdng ng,oal gitra (MIR). Pho NIR chira nhirng lhun‘g
tin phirc hop veé hoa hoc va vit ly c¢6 thé dugec trich Xut ra
nhd quy trinh xur ly dir ligu thich hgp bang toan hoc. Cac
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dai hap thy NIR yéu hon nhiéu so véi cac dao ddng co ban
o vung MIR tao ra ching. Vi d4 hap thu & vung NIR thap,
buc xa c6 thé xam nhap sdu toi vai milimet vao trong cac
vt liéu, bao gdm ca chét rﬁn Hon nira, nhiéu vat liéu nhu
thuy tinh twong déi trong suot Vi vung birc xa nay.

Bén canh céc quy trinh lay mAu va do mau thong thUO’ng, quy
trinh do ¢6 thé dugc thye hién truc tiép ngay trén miu. bo
phé NIR cé thé dugc thye hign ngoai day chuyén sin xuit
(off-line), do truc tiép tai chd trong phén xudng (at-line), do
lién tuc tren day chuyén san xudt dang hoat dong (in-line)
hodc do miu gian doan trén day truyén san xuét (on-line) ap
dung trong Cong nghe phén tich quy trinh (PAT)

Khi dinh tinh phd bing NIR, c6 thé yéu cau sir dung dén
cac phuong phap todn héa tich hop dé xir ly pho

Trong u'uong hop dép img dugc cdc yéu cdu vé do déc
hiéu, c6 thé dinh tinh ho#ic danh gia dic tinh trang thdi rén
bang cach so sanh truc tiép pho NIR chua xu ly hay tién xir
Iy ciia mau phan tich véi phd ctia miu déi chiéu.

Quang phd NIR ¢6 umg dung rong trong phan tich hoa hoc,
vat ly va phan tich quy trinh, vi du:

Phan tich héa hoc:

— Dinh tinh dugc chét, ta duoc, ché pham, san phdm trung
gian trong quy trinh san xuét, vat li€u héa hoc va vit liéu
bao goi.

— Panh gia chit lugng duge chit, ta duorc ché phém, san
pham trung gian trong quy trinh san Xuét va vat lidu bao
g4i, bao gom s0 sanh phd giira cac 16 va d4nh gia khi thay
d6i nha cung cap.

— Dinh lugng dugc chét trong nén miu, xac dinh céc chi
50 héa hoc nhr chi s6 hydroxyl, xac dinh ham lugng nuée
tuyét d6i, xac dinh mirc d hydroxyl héa va kiém soat ham
lugng dung méi.

Phan tich vat ly:

— Dang tinh thé va kha ning két tinh, tinh da hinh, solvat
héa, kich thudc tiéu phan.

— Do ra, dd cing.

— Céc dac tinh ciia mang bao phim.

Phan tich quy trinh:

— Giam sat cac hoat ddng nhu tong hop, két tinh, tron, sy,
tao hat va bao nhdm muc dich kiém so4t quy trinh.

— Kiém soét va phat hién diém dimg.

Quy trinh do phé NIR chiu dnh huéng cia nhiéu yéu t0 hoa
hoc va vat ly; do t4i I3p va y nghia cua két qua phu thude vao
viéc kiém soat cac yéu t6 nay va cac két qua do thudng chi
c6 gid tri déi voi mot mé hinh hiéu chuén x4c dinh.

THIET Bl

Viée do phd NIR dya vao viéc dua dnh sang truyen qua
hoac di vao méu va do mirc suy gidm cua tia 16 (truyen qua
hoac phan xa). Cac may quang ph ding do phd NIR gdm
mOt ngudn sang thich hop (nhu den thach anh-wolfram cé
d6 dn dinh cao), mot bo don sac hodc giao thoa ké, va mot
detector.
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Céc bd don sic thong dung gf‘)m céc bd loc c6 thé diéu
chinh quang am (acousto- optic tunable filter - AOTF), céch
tir hay lang kinh. Nhleu m4y quang phé NIR c6 thiét ké
mot chim tia, mot s6 may str dung k¥ thuét ndi chuin c6
thiét k& hai chum tia (nhu thiét bj chudi diod).

Vit liéu 1am detector c6 thé 1a silicon, chi sulfid, indi gali
arsenid. BO phén chira miu gdm nhiéu loai, vi du nhur:
cong do (cuvet), dau do sgi quang, buong nhiing truyen
qua, lo borosilicat trung tinh, gia dung mau quay hodc nam
ngang. Lua chon bd phan chita miu dwa vao muc dich sir
dung, dic biét chu y hé théng chira mau phai twong thich
véi loai mau cin phan tich. Hé théng may quang phd NIR
thudng bao gdm céc bd phan xir Iy va danh gid dir lidu (vi
dy: phin mém va may tinh).

Thudng biéu thi don vi bude song (A) theo nm va s6 song
(v) theo cm! tiy thuc vao k§ thudt do va thiét bi. Chuyén
dbi giita nm va cm'! dugc thuc hién theo cong thirc sau:

Vem-! = 107 x

m

CAC CHE b0 PO

Ché a9 truyén qua

Do truyén qua (T) 1a mirc d6 giam cua cudng dd birc xa tai
budc séng cu thé khi buc Xa truyén qua mau. Méu dugc
dat tren quang truc gitra ngudn sang va detector. CAu hinh
niy giéng vdi cdu hinh cua nhidu may quang phé thong
thudng. Phé NIR c6 thé biéu thi truc tiép dudi dang do
truyén qua (T) va/hodic dd hip thu (A) (truc y) so véi bude
song hoic sé séng (truc x).

I
T= —
lo

Trong d6:
Iy: cuong d6 cia bire xa tdi.
I: cudong do cua birc xa truyén qua.

15 i
= log o 7T=log;o { T = log;o ]

Ché d9 phan xa khuéch tin

Ché d6 phan xa khuéch tin do d§ phan xa, ty 1é giira cudng
d¢ anh sang phan xa tir mau (I) v&i cudong d6 anh sang phan
xa tir mot bé mat nén hay bé mit phan xa dbi chiéu (1,).

Tay thudc vao thanh phin héa hoc va dic tinh vat ly cua
mau, birc xa NIR c6 thé thdm nhép mét khoang nhét dinh
vao trong mau, tai day bic xa cé thé bi hip thu bai cac boi
tan va su két hop cac dao déng co ban cua céc chét phan
tich ¢6 mit trong méu. Birc xa khong bi hép thu bi phéan xa
mot phan tir mau téi detector. Phd phan xa NIR thuong thu
duogec tir tinh toan va biéu dién dudi dang dd thi log,o(1/R)
(truc y) theo bude séng hay sé séng (truc x).
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Trong do:
I: cuomg d6 anh sdng phan xa khuech tan tir mau,

I cuong d6 4nh sdng phan xa tir nén hoic bé mat phan xa

dbi chiéu.
| I,
Ag=logo ? = logyo T

Ché dj truycn qua phan xa

Ché d6 nay la sy ket hqp giira 4§ truyén qua va dg phan
xa. Khi do d¢ lruyen qua phan xa (T*), mot tAm guong
hay mét bé mat phan xa khucch tan duge ding dé phén xa
birc xa truyén qua tro lai qua mau, qua d6 lam tang gap doi
quang trinh. Phén birc xa khong dugc hap thy dugc phan
Xa lai tir mau lér: detector. Phd cé thé duoc thé hién tryc
tiép dudi dang db thi cia do truyén qua phan xa T* vi/hodc
dd hap thu A (truc y) theo bude séng hodc s6 song (truc x).

!

Iy
Trong do:
I: cudong do burc xa truyen qua phan xa do dugc tir mau.
Iy: cuong do birc xa truyén qua phan xa cua vat li¢u déi

chiéu 1am nén.
» l IT
A" =logo 7 =logp T

CHUAN BI MAU/BUA MAU VAO MAY

Quy trinh chuin bi mau va dua mau vao may co thé thay
don tay thude ché do do Céc yéu cau sau ddy cén thiét cho
tat ca ky thuat dwa mau:

— Téi wu héa thoi gian do va s lan quét dé t6i vu hoa ty
sb tin hiéu trén nhiéu.

— Luya chon ché do do thich hop nhat cho mau dy dinh do
(truyén qua, phan xa khuech tan hay truyen qua phan xa).
— Lira chon huéng dat mau phu hop nhat (vi du: dé giam
thiéu tic dong cua cac chd 16i 16m trén bé& mit vién nen)
~ Luya chon dung cu thich hgp (vi du: budng do truyén qua
hay dau do nhing).

- Téi wu héa d¢ day budng do trong cic ché d6 truyén qua
va truyén qua phan xa.

= Lya chon vt ligu d6i chiéu nén thich hop vé mit
quang phd.

~ Chirng minh ring vét liéu déi chiéu nén 14 tin cdy theo
thoi gian va két qua do trén nén c6 thé tai lap va bén viing
theo thai gian.

— Khi do ph trén vat liéu hay méu dang di chuyén (phén
tich trong quy trinh san xudt), cAn thu duge phé mang tinh
dai dién (vi dy: b?ng céch diéu chinh thoi gian do, s6 lan
quét, cong cac phod riéng l¢, tng kich thuéc chum tia, v.v.).
~ Dam bao cam bién khong bj nhidm bén.

~ Cén chimg minh dugc cac didu klen do (thoi gian, kich
thude chum tia) phi hop véi lugng méu 16i thiéu.
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Trong mdt sé diéu kién phén tich quy trinh khong thé thao
diu do dé thu thip dy ligu ddi chiéu nén; khi 46 cin xem
X6t téi mot sd lya chon nhu k¥ thudt ndi chuin, do déi
chiéu nén bﬁng m@t detector thir hai, v.v. Chi nhitng phé
dugce do tren nén cé cling dac tinh quang hoc méi cé thé so
sanh tryc tiép vai nhau.

Ché d§ truyén qua

Viéc do do lruyen qua (T) phu lhuéc vao mot phé truyén
qua nén dé tinh toén. Cac nén déi chiéu co thé I khong
khi, mot d"a polymer, mot budng do rdng, mot dung méi
hay mét miu déi chiéu trong mot sé truémg hop dic biét.
Ché d¢ nay thudng 4p dung cho mau 16ng (pha lodng hoic
khong pha lodng), miu phan tan, dung dich va chat rin
(bao gdm vién nén va nang). DBé do truyén qua miu rén,
can sir dung mt dung cu dyng mau thich hop. Mau long
dugc do trong buong do ¢6 chiéu dai quang trinh thich hop
(thuong 1a 0,5 - 4 mm), trong su0£ v0i birc xa NIR, hodc sir
dung mot dAu do sgi quang c6 cau tao phu hop dé nhing
vao mau.

Ché d phén xa khuéch tan

Ché do nay thuong 4p dung cho mau rin. Miu dugc do
true llep, hodc dung trong mot dung cu thich hqp, hodc
qua tiép xic truc tiép voi mot dau do soi quang, Dé theo
ddi quy trinh, vat liéu co thé dugce phan tich qua mét cira
sb giao dién duge ddnh béng (vi du da saphia), hodc su
dung dau do tich hop do lién tuc ngay trén day chuyén san
xuét (in-line). Cén dam bao diéu kién do cho d tai lap tit
nhét c6 thé giita cic mau. Quét birc xa phin xa trén nén
dbi chiéu dé ghi nhan dudng nén, sau d6 do dd phan xa cua
mAu phan tich. Cac vt liéu d6i chiéu phan xa thuong sir
dung gbm gbm, nhya déo nhiét va vang. Co thé sir dung
cac vat liéu thich hgp khac.

Ché dj truyén qua phan xa

Ché d¢ nay thudmg ap dung cho chat 16ng, hdn dich va cac
vat liéu nhua trong sudt. Mot guong phan xa dwoc dat sau
méau dé ting gip doi chiéu dai quang trinh. Thiét ké nay co
thé két hop trong mdy do c6 h¢ théng phan xa va dau do
sgi quang voi cach bé tri ngudn sang va detector & clng
mét phia so véi mau. Mau duge do qua mét budng do ¢6
guong hodc mét bo phan phan xa khuéch tan thich hop lam
bﬁng kim loai hay mdt vat li¢u tro (nhwr titan dioxyd kho)
khong hép thu & viing NIR. C6 thé do miu long sir dung
céc dau do truyén qua phan xa tich hgp vao dy chuyén
san xuat.

CAC YEU TO ANH HUONG TOI DAP UNG PHO
Mdi trudng i ) ‘

Nhiét'dé va d am ‘méi truong can dugce kiém soat trudc
khi tién hanh do pho.

Ving do mﬁu
Ving do mau hogc dau do tiép xic voi miu can dugce lam
sach, loai b nhi&m ban con luu lai trude khi do. Tuong ty,



https://nhathuocngocanh.com/
DUGC BIEN VIET NAM VI

khong dugc co méu do hay byi bén tich ty trén giao dién
nep xUc vé&i mau cia thiét bi do lién tuc (in-line) hodc gian
doan (on-line) trén déy chuyén san xuit.

Nhi¢t 4§ miu

Théng s6 nay quan trong khi do pho mau chit long, chénh
I¢ch vai 6 cé thé dan téi thay ddi vé phd gdy anh hudng
dang ke t6i két qua phin tich. Nhiét do cling la mQt

thong sb quan trong khi do phé cac chit rin va mau bt
¢6 chira nuée.

Hoi ﬁm va dung mébi ton dr

Hoi 4m va dung moi ton du trong mau s& tao ra cc dai hap
thu dang ké & phan ving IR gan.

P{ day miu

Do day mau can dugc danh gia hay kiém soét, nhat la khi
phan tich vién nén va nang & ché d¢ u'uyen qua vi day la
yéu td gdy bién thién dap tmg phé. Pé do méu bét nén,
thuong khi d9 day 16p mau t6i 5 mm 1a dat téi do day tdi
han (VD: trong mét lo dung mau).

Cic ddc tinh quang hoc cia miu

V&i mau rdn, cin xem xet dén dac tmh tan xa trén bé mit
va toan khdi ciia mau. Véi cac miu khong dong nhét vé
mit vét ly, hoa hoc hay quang hoc c6 thé can ting kach
thudc chium tia hodic do mau tai nhiéu vi tri | hay xoay rnau
de thu dugc phd mang tinh dai dién cho mau Mot sb yeu
td nhu mic do nén hoic kich thude tiéu phén cia miu
dang bt va d6 hoan thién bé mit cia méu khi do co thé
dan t&i khéc biét dang ké vé phd.

Cic dang ciia trang thai rin

Cac dang cua trang thai rin (da hinh, ngam nudc, solvat
hay v6 dinh hinh) anh huéng dén phd dao dong. Do d6 c6
thé phan biét cac dang két tinh khic nhau va dang vé dinh
hinh cia mot chét rin dua vao ph6 NIR cua cac dang nay.
Trudng hop dong thoi ton tai nhiéu dang két tinh, can dam
bao rang cac mau chudn héa c6 di cac dang két tinh lién
quan dén mau du dinh do.

Tudi ciia mau

Mau c6 thé thay dbi dac tinh hoa hoc, vét ly hay quang hoc
theo thoi gian. Tuy thude diéu kién bao quan, cac mau rin
¢6 thé hap thu nudc hay phan hap thu nuéc, va mat phan
chit & dang v6 dinh hinh c6 thé két tinh. Vat liéu sir dung
dé chuin héa trong NIR can mang tinh dai dién cho mau
du kién phén tich cling nhu céc thay déi vé nén mau.

TIEN XU LY DU LIEU PHO NIR

Trong nhleu truong hop, nhét 1a véi pho do theo ché d¢
phan xa, cin thyc hién tién xir ly pho bang toan hoc trudc
khi xay dyng md hinh phan loai hay chudn hoa.

Muc dich cua tién xir ly 12 dé giam dao dong dudng nén,
giam tac dong cua nhing dao dong da biét t&i cac mé hinh

toan hoc dugc sir dung ¢ budce ké tiép dé xir 1y phd, hoﬁc
dé don gian hoa dir liéu trude khi sir dung. Trong mot sb
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trudmg hop, phd c6 thé duge chudn héa hay higu chinh céc
gia tri phin tan bing cac thuat toan phu hop (vi du nhur:
Standard Normal Variate (SNV) transformation).

Cac ky thudt tién xir Iy phé c6 thé bao gom sir dyng ham
cira s, giam nhiéu va tinh dao ham bac nhét hoic dao ham
béc hai cua phé. Khong | khuyen cao sir dung dao ham bac
cao hon vi lam ting nhiéu phd.

KIEM SOAT HIEU NANG MAY QUANG PHO

Sir dung may theo huéng dén cia nha san xuat va dinh ky
tién hanh danh gia hiéu nang theo theo mirc do sir dung
mdy va g dung. V&i cac img dung do lién tuc (in-line)
hay gian doan (on-line) tryc tiép trén ddy chuyén san xuat,
cén ¢6 can cir khoa hoc khi sir dung céc phuong thirc thay
thé dé kiém soét hiéu ning may, ching han nhu sir dung
chuén tich hop trong may hay cac kénh do/dau do riéng
biét dé danh gia hiéu ning may.

Cé thé can kiém tra tinh phii hop cia hé théng trwéce khi
quét mau, va phai kiém tra cac thudc tinh cua may c6 kha
nang tac dong t6i sy phu hop cia két qua do cudi cung (co
ban la ve nhleu nén quang hoc va do dung cua budc song).

Tan suét tién hanh kiém tra hiéu nang can dya trén danh
gia rui ro theo loai may va méi tru'(mg hoat dong. Vi du,

may hoat dng trong mdi truong khéc nghiét véi dao dong
dang ké vé nhiét do, d6 4m can kiém tra hiéu nang thudng
Xuyén. Cén xem xét t6i truong hop cac hé tbong khéng thé
di chuyén, théo roi nhu dau do lién tuc true tiép trén day
chuyén san xuét hay budng do kiéu dong chay.

Mot sb dung cu dugc thiét ké riéng theo yéu ciu khéch
hang cén c6 phép thir kiém tra hiéu nang phu hop.

Panh gia va hiéu chuén thang buéc séng hoic thang sb
song (ngoai trir may st dung kinh loc).

Panh gia thang budc séng st dung, thuong tir 780 dén
2500 nm (12.800 cm'! t&i 4000 cm'!) hoic trong dai phd
du kién do, bing mét hodc nhiéu budc séng chudn thich
hop c6 cac cuc dai hay cuc tiéu dic trung trong dai budc
song stir dyng. Vi du: methylen clorid, talc, cac loai dén tao
budc song chuan hodc hdn hgp oxyd dét hiém 1a cac vt
liéu d6i chiéu phit hop. C6 thé sir dung cac chuén thich hop
khéc. Ghi phé va xac dinh vi tri ctia it nhat 3 cuc tri hap thu
phén bd trén dai sir dung.

May quang pho NIR chuyén dang Fourier cé rnot da1 tan sb
tuyén tinh, vi vay kiém tra budc song tai mot tan s6 1a du.

Pinh glé va hiéu chuén d tuyen tinh quang

bo tuyen tinh quang dugc danh gia bang céc vt lidu chuin
do truyen qua hodic chuan dé phan xa véi ty 16 phan tram
do truyen qua hodc d§ phan xa da biét. Trong ché do do do
phan xa, cdc chuin polyme cé phu gia carbon. Can dam
bao ring do hip thu cta vat ligu ddi chiéu sir dung tuong
img véi dai lam viée tuyén tinh dyr kién cua phu'cmg phap.
Nhimg lén danh gia d¢ luyen tinh quang tiép theo c6 thé
sir dung céc gia tri d6 hap thu do duoc ban diu lam gia
trj tham chiéu. Cac mé hinh chuén héa phi tuyén tinh va
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céc dap img phi tuyén tinh ¢6 thé duge dung néu ngudi sir
dung am hiéu.

Phé thu dugc tir cac chuén d¢ phan xa va chuin do lruyen
qua co thé bj bién thién do nhimg khic b1¢t gitra diéu kién
thue nghiém khi ching dugc hi¢u chuan tai nha may san
xuat va khi sir dung thyc té. Do viy, cdc gid tri ty 1€ phan
traim d¢ phan xa dugc cung cap vdi mot bo chuén c6 thé s&
khong c6 ich trong viéc thiét lap mot duong héi quy “tuyét
d6i” cho mot mady quang phéd cu thé. Khi céc chuén khong
thay débi vé hoa hoc hoidc vt ly va cung nén déi chiéu véi
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nén duge sir dung dé thu du'qc céc gi4 trj trong chung chi
cua chuan. nhirng lin do tiép theo trén cliing cac chuan nay
vai dleu kién twong tyr, bao gém ca do chinh xdc vé vj tri
dat mau, sé cung cép thong tin vé do én dinh dai han cua
dép ing quang, Dung sai £ 2 % cua d6 hap thu duge cha
nhén 1a 6n dinh, viéc danh gia nay chi can thiét khi mudn
sir dung phd ma khong cdn qua bude tién xir ly.

Khuyen cdo vé cac didu kién sir dung dé kiém soat hiéu
nang may cho cac ché do do khac nhau dugc toém tit trong
Bang 4.2.2.

Bang 4.2.2 - Kiém soat hiéu niing mdy quang phd

Ché dj do  Phinxa Truyén qua phén xa Truyén qua
Panh gia Dao dong cho phép so vai gid lr[ chuin:

thang budc  + 1,0 nm tai 780 nm (£ 16 cm™ tai 12.800 cm™)

song (ngoai = 1,0 nm tai 1200 nm (£ 8 e | tai 8300 cm™)

trir thiét bi 1,0 nm tai 1600 nm (£ 6 cm tai 6250 em™)

+ 1,5 nm tai 2000 nm (+ 4 cm™' tai 5000 cm™)

+ 1,5 nm tai 2500 nm (x 2 cm! tai 4000 cm™)
Vi vat liu ddi chiéu sir dung, ap dung gidi han dao dong cho phép tai bude séng hay s6 song gan nht voi mdj

dinh sir dung. Vi cac may chudi diod, thudmg d§ phén giai plxel (bude song gilra cac pixel) co thé Ién t6i 10 nm.
D¢ phén giai pixel céin trong thich dé khép voi d6 phan giai phé. Thudt toan dé tim céc dinh co vai tro rét quan
trong vdi d ding budc song. Vé thyce hanh, 2 nm Ia pht hgp cho d§ ding budc song dinh. Hodc tham khao tiéu
chun cia nha san xuat may dé dua ra gioi han chap nhan.

St dung trirc tiép mot hén dich cua

| dung kinh lgc)

Co thé sir dung methylen clorid

May déban/di Do tale (TT) gua mdt moi trudng
| dong thich hgp hodc bing dau do s¢i | 1,2 g titan dioxyd (TT) kho trong 4 ml (TT) ¢6 nhimg dinh hip thu dac
‘ quang. Talc c6 céc dinh déc trung methylen clorid (TT) v&i mét buong do trung tai 1155 nm, 1366 nm,
tai 948 nm, 1391 nm va 2312 nm, hay mét dau do. Titan dioxyd khéng 1417 nm, 1690 nm, 1838 nm,

1894 nm, 2068 nm va 2245 nm.
Chon 3 dinh trong dai budc song
dé hidu chuan. C6 thé sir dung céc
chuén thich hop khac.

hip thu trong ving NIR. Phé duoc ghi
v6i dé rong dai danh dinh téi da cua
may 1a 10 nm tai 2500 nm (16 cm™ tai
4000 cm™"). Methylen clorid ¢6 nhimg
dinh hip thu dic trung tai 1155 nm,
1366 nm, 1417 nm, 1690 nm, 1838 nm,
néu tich hop, hodc do mot chuan 1894 nm, 2068 nm va 2245 nm. Chon
cua NIST hay chudn c6 thé truy 3 dinh trong dai bude séng dé hiéu
xuét nguon gdc khac, va danh gia | chudn. Co thé sir dung cac chuan thich
3 dinh trong dai buéc séng hiéu hgp khéc, nhu mét chudn truyén qua
chuén phan xa dang 1ong tron voi titan dioxyd |
| hodc mdt méi trrdng phan xa khac.

phu hgp cho hiéu chun.

Ngoai ra ciing cé thé sir dung céc
chudn thich hop khéac cho phép dam
béo dé ding budce soéng trong ving
lam viéc ciia phuong phap. Ching
han, do mot chuin ndi polystyrqn

May do tai Néu vé mit thuc hanh khéng thé do mot vat liéu déi chidu c6 thé truy xuit ngudn goc tai diém do mau, sir dung
day chuyén chuén noi nhu polystyren, soi thily tinh hoac dung mdi va/hodc hoi nuéc. Hodc co thé sir dung mot kénh/dau do
san xuat thir hai bén ngoal
Véi méy bién dbi Fourier, co thé hiéu chuén thang s song bing mot dai hip thy hep va tach biét cia hoi nude,
ni}u dai_hap thu tai 7306,74 cm’, hofic 7299,45 cm™', hodic 7299,81 cm™! hay mét dai hap thy hep ctia mét vat ligu
o ddi chieu co chimg chi. - - ‘
| Dénh gia do
13p lai cia B T i 3 o A £t oy : L. £ % i
bdic séng B9 I€ch chuan cta bude song phai phi hgp véi cac théng so ky thudt ciia nha san xuat may, neu khong phai
| (ngoai trir mdy dugc gidi thich hop ly vé mat khoa hoc.
ding kinh loc)
My dé ban/di ,, , . . o o
y dang ' Danh gia do 13p lai bude song biing mdt chuén ngoai hay chuan ndi thich hgp
Méyglai - : -
dé.)f chuxen Danh gia dg lap lai budc séng béng mot chuén ngoai hay chuén ndi thich hgp
san xuat
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Ché 49 do
Dénh gia do
tuyén tinh
quang va d
on dinh dap
img()
| May dé ban/di

| dgng

PHU LUC 4

Phin xa " Truyn qua phin xa Truyén qua

Do 4 chuén quang trén dai hép thy lam viéc cia phuong phap

Phén tich 4 Chuzlfn d6 phan xa, Do truygn_ q{la rpgénrx;c_é tﬁe—s_u_du_ng_ Phan tich 4 chuin dd txi'uyegliqiué |
chﬁng} han trong dai tir 10 % - 99 %, | céc chuén d6 phan xa hay o truyén dé bao pha cac gi4 trj d hap thu |
trong dai d§ hap thu l1am viéc cia

bao gom 10 %, 20 %, 40 % va 80 %. | qua ciing céc tiéu chi thich hop.

Trong mot s6 trudmg hop 2 % c6 | cdo dif ligu duge mé hinh héa. |
the phu hop. So sanh d hép thy |
do dwgc véi cic gi4 tri do hép thy
doi chi€u, chang han bing hdi quy
tuyén tinh. Gi6i han chép nhén la
1,00 + 0,05 cho d¢ déc dudng hdi
quy va 0,00 + 0,05 cho hé sé chén
trong lan dau tién danh gia do tuyén |
tinh quang cia mét may quang phd.
Nhiing lan d4nh gia d6 tuyén tinh
quang tiép theo c6 thé sir dung cac |
gia tri 46 hdp thu do dugc lin diu
lam gi4 tri d6i chiéu. ‘

So sénh céc gia tri d6 hip thu do |
' dugre véi céc gid tri do hap thy déi |
chiéu, ching han biang hdi quy
tuyén tinh. Gi6i han chdp nhén |
1a 1,00 + 0,05 cho do dbc duong |
héi quy va 0,00 £ 0,05 cho hé s6
chén trong lan déu tién danh gia |
d6 tuyén tinh quang ciia mét may !
' quang phd. Nhimg lan danh gia |
d¢ tuyén tinh quang tiép theo c6 |
thé sir dung céc gid tri do hép thu \
| do duoce lan dau lam gia tri doi

\ chiéu. \
| May do tf;li Néu khong thé go céc chuén quang vé do phan xa va do truyén qua tai diém do mAu, sir dung céc chuin quang 1
ddy chuyén  duoc tich hop san trong may. |
‘ san xuat May do tai day chuyén san xuét c6 thé sir dung céc chuin quang ndi dé dénh gia do tuyén tinh quang. Trong
: nhitng truéng hop nhu vy tuan theo cac gi6i han dnh gid clia nha san xuft may. \
| Danh gia Xac dinh nhiu quang tai mét viing quang c6 y nghia ciia phd bang cach sir dung mét chuan d6 phan xa thich hop,

nhiéu quang"
| chuén cia nha san xuit may.

chang han nhu tim gom phan xa tring hay cac chuén polyme c6 phu gia carbon. Lam theo phuong phap va tiéu

‘ Mé_y d_é bz‘tgdi -_Qllé_t chuén d6 phé; xa co théng ]uo‘u?lhéﬁVESi%i‘iQuét:‘hﬁén &C)ih‘uyéniquagthéé luc:mg cao (i/D: 90 % |

dong

hoic 10 %, chuin polyme c6 phu gia carbon) trén mot ‘ hay 99 %, chudn polyme cé phu gia carbon) trén mét i
dai budce song thich hop twong tmg véi khuyén cdo cla

dai budc séng thich hgp twong tmg véi khuyén cdo cia |

nha san xuit may va tinh toan nhidu quang duéi dang | nha san xuit méay va tinh toan nhiéu quang dudi dang |

B 7 nhiéulir dinh t6i dinh. -
' May do tai déy
| chuyén san

Xudt tiéu chuén cta nha san xudt may.

| nhiu tir dinh t6i dinh.

Nhu trén, hoic néu khong thé v& mat thuc hanh, sir | Nhu trén, hodic néu khong thé vé mit thuc hanh, sir ‘
dung chuén tich hgp trong may dé danh gia nhidu va | dung chudn tich hop trong mdy dé dénh gia nhidu va
! 0 J |

‘ tiéu chuén cuia nha san xuat may.

() Khéng yéu cau danh gia dd tuyén tinh quang va danh gi4 dd nhidu quang voi cic may quang phd sir dung cac phuong phap dé
thye hién thir dinh tinh don gian khéng sir dung do hép thu quang nhu mét phin ciia mé hinh phén tich (VD: danh gi twong quan

don gian véi cic bude song hip thy).

PHAN TiCH PINH TINH (THU DPINH TINH VA
XAC PINH DAC TRUNG)

Thiét 1ap mét thur vién phd dbi chiéu

Ghi phé ciia mét sé lrgng thich hop cac mau dai dién cia
chét da biét, c6 thé truy xuét ngudn gdc, va thé hién nhing
bién déi didn hinh cho chét can phan tich (VD: cic dang
clia trang théi ran, kich thuéc tiéu phén, v.v.). Cac tl}u vién
dugc thiét 14p sir dung mau dai dién trong cdc dieu kién
mdi trudmg thich hop. B phé thu dLEQC t‘hé hién céc thong
tin ¢6 thé dwoc dung dé dinh tinh mau can phan tich.

B§ suru tip phd trong thu vién c6 thé dai dign theo cAc cach

khac nhau dugc xac dinh béi ky thuat toan s dung cho
viéc dinh tinh. Nhitng cach nay c6 thé 1a:

— Tét ca cac phd don 1é dai dién cho chét cin dinh tinh.

— M6t phé trung binh cla céc 16 3 do cho mdi hop chét
héa hoc.

— Néu cén thiét, mot mo ta vé su bién thién trong phf)
ctia chit.

S lugng chét trong thu vién phu thude vao tng dung cu
thé. Tét ca phd trong thu vién dugce sir dung cin c6 chung:
— Khoang phd va s6 diém dir lidu.

— K§ thuét do.

— Céch tién xir ly dir liéu.
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Néu thiét lap cdc nhoém thanh phan (thu wen thanh phén),
céc tiéu chi trén dugc ap dung dgc ldp cho mdi nhém. Céc
thu vién thanh phan dugc tham dinh riéng ré. Phai luu gur
cdc dir liéu phé goc sir dung dé thiét lap thu vign phd. Cén
than trong khi thue hién bt ctr bién dbi toan hoc nao, bér:
co thé tao nén cac dic trung gid hay lam mét thong tin cbt
yéu (quan trong véi cic phwong phap dinh tinh). Bg thich
hop cua thudt toan sur dung can duge chitng minh bing
tham dinh phuo*ng phap dat yéu clu va trong moi trudng
hop cin luu hd so giai thich cho sy hop ly cia vige sir dung
bién doi.

So sanh tryc tiép phd ciia chéit cAn phan tich va pho
dbi chiéu

So sénh tryc uep phé cua chét can phén tich va phé cua
mot chét ddi chiéu nham muc dich dinh tinh héa hoc hay
dinh tinh vét 1y c6 thé khong doi hoi phdi dung thu vién
phd dbi chiéu khi do dic higu cho phép.

Danh gia dir lleu

So sanh truc tiép pho dai dién cua chat can phén tich dugc
thuc hién vo pho déi chiéu don 1é hoac phd déi chiéu
trung binh cia tit ca cc chét trong co s dif liéu dya trén
méi trong quan toan hoc cua ching hay cac thuat todn
thich hop khac.

Co thé sir dung mét bd phé dbi chiéu da biét va do bién
thién quanh gia tri trung binh ciia bd phd nay véi mot thudt
toan dé phan loai; hodc c6 thé so sanh trirc quan bing cach
chéng dit ligu phd néu d6 dac hiéu cho phép.

Hién c6 sin cac ky thuat khac nhau, nhu PCA (principal
component analysis), cluster analysis va SIMCA (soft
independent modelling by class analogy).

D6 tin cdy cua k¥ thudt duge chon cho mét g dung cu
thé can dugc thim dinh nhu sau:

Thim dinh mé hinh

Cac phuong phap dinh tinh sir dung so sénh pho truc tiép
can dugc thim dinh theo céc quy trinh thdm dinh phuong
phép dinh tinh.

Cac thong sb cAn tham dinh véi phuong phap dinh tinh Ia
do tho va dg dac hiéu.

PHAN TiCH GIOI HAN

So sanh twong dbi cac phd

Khong can lap mdt dudng chuan khi so sanh mt tap hop
pho nhim myc dich phan tich gidi han, chang han nhur d¢
hép thu cuc dai hay cuc tiéu tai d6 mét chat phan tich hép
thu. Ngoai ra, co thé kiém soat diém dimg cua qué trinh
say trong quy trinh san Xuat bang viéc dinh tinh ¢ mot
budc séng hap thu ddc trung. Cin chimg minh dai pho va
phuong thirc tién xir Iy (néu c6) la phi hgp véi muc dich.

D} dic higu

Can chimg minh kha ndng phan biét tvong di ctia phép
Ehir gidi han. Mirc d¢ dic higu cua phép thir phu thude vao
{mg dung va cac yéu t6 nguy co dugc kiém soat. Dao dong
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vé ndng do nén trong dai lam viéc cua phuong phap khéng
dugce anh hudng t6i quy trinh do.

PHAN TiCH XU HUONG

So sinh tuong ddi cac phod

Khong nhat thiét phai co mot dudmg chuan khi so sanh
mot tip hop phd cho myc dich phan tich xu huémg, vi
dy, phuong phap tlep can khoi chuyén ddng dé wéc tinh
cac thong s6 théng ké nhur trung binh, trung vi va d9 léch
chuan da duqc ap dung trong phan tich dir liéu dé theo daj
mirc d6 dong nhat cua quy trinh tron. Can sir dung khoang
phé va thuit toan thich hgp cho phén tich xu hudng,

bj dic hi¢u.

Can chirng minh kha ning phan biét twong déi cho phan
tich xu huéng. Mirc d¢ dic hiéu cua phép thir phu thuge
vao tng dung va cac yéu tb nguy co duge kiém soat. Dao
dong vé nong do nén trong dai 1am viéc cia phuong phap
khong duoc anh huong t6i quy trinh phan tich xu huéng.

PHAN TICH DPINH LUONG

Thiét 1ap mdt thw vign pho déi chiéu cho mét md hinh

dudng chuin

Pudng chuin dugc thiét Iip bing quy trinh xdy dung mot
mé hinh todn dé lién hé gitra dap tmg phd tir mot miu
dugc thu nhan bang mot thiét bi phan tich v&i cac dic tinh
clia mAu. C6 thé six dung bat cit md hinh hdi quy no co
thé dugc xac dinh rd rang bang biéu thire toan hoc va cho
két qua phui hop. Ghi phé trong khoang can do ciia mot sb
lugng thich hop méu dai dién véi cac gia trj cia thudc tinh
quan tam d co san hay sé du‘oc thiét 1ap sau nay (VD: ham
lrgng nudc). Sé lwong mAu dé thiét 1ap md hinh duong
chuan s& phu thugc vao mirc do phirc tap cua nen mau va
cac yeu t6 anh huong (VD: nhiét d¢, kich thudc tleu phan,

v.v.). TAt ca mau phai cho két qua dinh lugng nam trong
mot khoang lam viéc cua dudng chuan duoc xéc dinh boi
muc dich dy kién cia phuong phap.

Cdc thudt toan hay dugc su dung 14 hdi quy tuyén tinh
da bién (multiple linear regression - MLR), héi quy thanh
phan chinh (principal component regression - PCR), va
hdi quy binh phuong nho nhét riéng phan (partial least
square regression - PLS). V& md hmh dwdng chudn thiét
Iap b{mg PLS hodc PCR cac hé sé hoi quy va/hodc trong
s can duoc lap biéu dd va cac viing c6 hé s6 hodi quy hodc
trong s6 16m can dugce so sanh véi phé cia chat phan tich.
Biéu dd du doan téng binh phuong cua sai so phan du
(predicted remdual error sum of squares - PRESS) (hay
tuong tw) rit c6 ich trong viéc hé tr téi wru héa sd yeu o
ctia PCR hay PLS.

Tién xir 1y dir liéu

Luya chon budc song hodc loai trir mot s6 dai budc song co
thé lam tang d6 dung va do thé cua md hinh héi quy. Co
thé ap dung céc k¥ thudt nén budc song (trung binh hoa
bude séng) khi tién xir 1y dir lidu.
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Thim dinh cic thong sé mé hinh

Cdc dfic tinh higu nang vé phan tich cin chimg minh khi
thim djnh cdc phuong phap NIR ciing twong ty nhu chc
dic tinh ye:l cau cho moi quy trinh phén tich. Céc tiéu
chi ché_p nhdn cy thé cho mdi thang sé thim dinh cén pha
ho;p vé! muc dich sir dyng ciia phuong phép. Céc thong sé
thdm dinh cho phuong phép djnh lugng gom d¢ diing, 4o

tuyén tinh, 40 chinh xéc (1gp Iai va chinh x :
; tru
d6 vimg chic va 46 dic hiéu. Xac trung gian),

PANH GIA MO HINH LIEN T

: - CT
TRINH SU DUNG vE TRENG QUA

Céc md hinh NIR da duge thim dinh dé sir dung cin phai
lién tuc dénh gl‘-fl h1¢:u nang trong qua trinh sir dung va theo
ddi céc thong s6 tham dinh.

CHUYEN CO SO DU LIEU

Khi céc co s¢ dir liéu dugc chuyén sang mot may mei, cin
xem xét dén khoang pho, s6 diém dir lidu, 4o phan giai phé
va cac thong so khac. Can ap dung cac quy trinh va tiéu chi
dé ching minh mé hinh vén con gi4 tri véi co s& dit lidu
moi hay mdy mai.

4.3 PHUONG PHAP QUANG PHO HUYNH QUANG

Phuong phép quang phd huynh quang 1a phuong phap
phén tich dua trén phép do cuong d6 huynh quang phat ra
tir mot chét héa hoc khi né duge kich thich do hép thy birc
xa tir ngoai, kha kién hodc cac birc xa dién tir khac. Trong
phuong phap nay, cudng do huynh quang cta chat thir
dugc so sanh véi cudng d6 huynh quang ciia chét chuin
do trong cting diéu kién.

May .

Van hinh may quang phd huynh quang theo chi dan cia
héng san Xut may.

Phwong phép tién hanh .

Chuén bi dung dich nhu md ta trong chuyén luén, chuyén
dung dich vao cdc do ciia may quang phd huynh quang va
chiéu vio n6 birc xa kich thich voi budc séng don sic da
dugc ghi trong chuyén luin. Po cudng dd huynh quang
cta dung dich & budc séng phat huynh quang dugc ghi
trong chuyén luén. ] ' 3

Pé dinh lugng, dua vao may coc dyng dung moi ho#ic hon

hop dung moi diing dé hoa tan méu thir va dieu chinh mdy
vé didm "0". Dua dung dich chuén da dugc chuan bj nhu
mb ta trong chuyén luén vio mdy va diéu chinh d§ nhgy
ciia may dé két qua doc trén thang do lén .horn 50. Néu
thay déi khe sang khi diéu chinh lan thir hai thi phai dat
lai diém 0 va cuong d huynh quang cia chuan ciling phai
duoc do lai. Cubi cung, dua mau thir vao mé.y, do r::uémg
d6 huynh quang va tinh ndng d cua dung djch thir theo

cong thirc sau:

PHU LUC 4

Cy=(1xCy )
Trong do:
C, va C, 14n lugt 12 ndng 46 cia dung dich chuén va dung
djch thir;
I, va I, lin luot 1a cudng do huynh quang ciia dung dich
chuén va dung djch thir.
Khi cudng do huynh quang khong that sy ty 1§ thuén véi
néng d9, viéc dinh lugng c6 thé dugc thyc hién dya trén
do thi chuén, _
Trong mét sb trudng hop, phép dinh lugng cé thé dugce so
sénh v&i mét mAu chuén dbi chiéu c6 ban chét héa hoc khac
mau thir (Vi dy: Thily tinh phat huynh quang hodc dung
dich mot chat phat huynh quang khac véi mau thir). Trong
trudng hop niy, ndng 9 cita chat thir phai dugc xac dinh
béing dd thi chuan do trong ciing diéu kién v&i mau thir.

44 PHUONG PHAP QUANG PHO NGUYEN TU
PHAT XA VA HAP THU

Céc phuong phép quang phé nguyén tir phat xa va hap thu
dugce sir dung d€ x4c dinh nf“mg d6 cuia cac nguyén to bi’tng
phép do cudng dd phat xa hodic hép thy anh sang & budc
song dic trung bdi hoi nguyén tir ciia nguyén t6 dugc hoa
hoi tir chat can phén tich, vi du, bing céch dwa mét dung
dich ctia chat phan tich vao ngon lira.

Phuong phap quang phd phat xa nguyén tir

Phuong phap quang phd phat xa nguyén tir [a phirong phap
xac dinh rléng d6 clia mét nguyén t6 trong mot chét bﬁng
cach do cudng dd ciia mot trong cic vach phat xa cia hoi
nguyén tir ciia nguyén t6 dugc héa hoi tir chit d6. Viée xac
dinh ndng d6 nguyén t duoc tién hanh & budc séng twong
ung v cac vach phat xa nay.

Thiét bj

Méy quang phd phat xa nguyén tir bao gém cac b phan
cht yéu 13 bd phan héa hoi nguyén tir clia cac nguyén t6
cAn x4c dinh (ngon lira, plasma, héd quang dién v.v...), bd
don sic hoa va by phan phat hién. Néu b6 phan héa hoi la
ngon lira, nuée 1a dung mdi dugce lua chon dé pha dung
dich thir va dung dich chuén. Tuy nhién, dung méi hiru co
ciing dugc sir dung néu dam bao chic chin rang n6 khong
anh hudng dén d6 6n dinh cia ngon lira.

Phuong phdp tién hinh

Vin hanh may quang phé phét xa nguyén tir theo nhur chi
dan ciia hang sin xuat vé cach dit budce séng quy dinh.
Pua dung dich miu tring vao b phan héa hoi nguyén

3
A

tr va hiéu chinh tin hi¢u doc dugce veé "0". Pua dung dich
chuén d3c nhét vao budng héa hoi nguyén tir va hiéu chinh
d6 nhay ctia may dé cé trj gia doc thich hop.

Viéc dinh lugng dugc thyc hig¢n béng cach so sanh cac
dung djch thir chua biét nong dd vai cac dung djch chuin
ciia nguyén té cAn xac dinh bing phuong phap xéc dinh
trirc tiép (phwong phép 1) hodic bing phuong phap thém
chuén (phuong phap 2).

PL-177




