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Thẩm định các thông số mô hình Cx = (Ixx C₁ )/I,

Các đặc tính hiệu năng về phân tích cần chứng minh khi
thẩm định các phương pháp NIR cũng tương tự như các
đặc tính yêu cầu cho mọi quy trình phân tích. Các tiêu
chí chấp nhận cụ thể cho mỗi thông số thẩm định cần phù
hợp với mục đích sử dụng của phương pháp. Các thông số
thẩm định cho phương pháp định lượng gồm độ đúng, độ
tuyến tính, độ chính xác (lặp lại và chính xác trung gian),
độ vững chắc và độ đặc hiệu.

ĐÁNH GIÁ MÔ HÌNH LIÊN TỤC TRONG QUÁ
TRÌNH SỬ DỤNG

Các mô hình NIR đã được thẩm định để sử dụng cần phải
liên tục đánh giá hiệu năng trong quá trình sử dụng và theo
dõi các thông số thẩm định.

CHUYỂN CƠ SỞ DỮ LIỆU

Khi các cơ sở dữ liệu được chuyển sang một máy mới, cần
xem xét đến khoảng phổ, số điểm dữ liệu, độ phân giải phổ
và các thông số khác. Cần áp dụng các quy trình và tiêu chí
để chứng minh mô hình vẫn còn giá trị với cơ sở dữ liệu
mới hay máy mới.

4.3 PHƯƠNG PHÁP QUANG PHỔ HUỲNH QUANG

Phương pháp quang phổ huỳnh quang là phương pháp

phân tích dựa trên phép đo cường độ huỳnh quang phát ra
từ một chất hóa học khi nó được kích thích do hấp thụ bức

xạ tử ngoại, khả kiến hoặc các bức xạ điện từ khác. Trong

phương pháp này, cường độ huỳnh quang của chất thử
được so sánh với cường độ huỳnh quang của chất chuẩn
đo trong cùng điều kiện.

Vận hành máy quang phổ huỳnh quang theo chỉ dẫn của
hãng sản xuất máy.

Phương pháp tiến hành

Máy

Chuẩn bị dung dịch như mô tả trong chuyên luận, chuyển
dung dịch vào cốc đo của máy quang phổ huỳnh quang và
chiếu vào nó bức xạ kích thích với bước sóng đơn sắc đã
được ghi trong chuyên luận. Đo cường độ huỳnh quang
của dung dịch ở bước sóng phát huỳnh quang được ghi
trong chuyên luận.
Để định lượng, đưa vào máy cốc đựng dung môi hoặc hỗn
hợp dung môi dùng để hòa tan mẫu thử và điều chỉnh máy
về điểm "0". Đưa dung dịch chuẩn đã được chuẩn bị như
mô tả trong chuyên luận vào máy và điều chỉnh độ nhạy
của máy để kết quả đọc trên thang đo lớn hơn 50. Nếu
thay đổi khe sáng khi điều chỉnh lần thứ hai thì phải đặt
lại điểm 0 và cường độ huỳnh quang của chuẩn cũng phải
được đo lại. Cuối cùng, đưa mẫu thử vào máy, đo cường
độ huỳnh quang và tính nồng độ của dung dịch thử theo
công thức sau:

Trong đó:
Cg và C, lần lượt là nồng độ của dung dịch chuẩn và dung
dịch thử;
I,và I, lần lượt là cường độ huỳnh quang của dung dịch
chuẩn và dung dịch thử.
Khi cường độ huỳnh quang không thật sự tỷ lệ thuận với
nồng độ, việc định lượng có thể được thực hiện dựa trên
đồ thị chuẩn.

sánh với một mẫu chuẩn đối chiếu có bản chất hóa học khác
Trong một số trường hợp, phép định lượng có thể được so

mẫu thử (Ví dụ: Thủy tinh phát huỳnh quang hoặc dung
dịch một chất phát huỳnh quang khác với mẫu thử). Trong
trường hợp này, nồng độ của chất thử phải được xác định
bằng đồ thị chuẩn đo trong cùng điều kiện với mẫu thử.

4.4 PHƯƠNG PHÁP QUANG PHỔ NGUYÊN TỬ

PHÁT XẠ VÀ HẤP THỤ

Các phương pháp quang phổ nguyên tử phát xạ và hấp thụ
được sử dụng để xác định nồng độ của các nguyên tố bằng

phép đo cường độ phát xạ hoặc hấp thụ ánh sáng ở bước
sóng đặc trưng bởi hơi nguyên tử của nguyên tố được hóa

hơi từ chất cần phân tích, ví dụ, bằng cách đưa một dung
dịch của chất phân tích vào ngọn lửa.

Phương pháp quang phổ phát xạ nguyên tử
Phương pháp quang phổ phát xạ nguyên tử là phương pháp
xác định nồng độ của một nguyên tố trong một chất bằng

cách đo cường độ của một trong các vạch phát xạ của hơi

nguyên tử của nguyên tố được hóa hơi từ chất đó. Việc xác
định nồng độ nguyên tố được tiến hành ở bước sóng tương

ứng với các vạch phát xạ này.

Thiết bị

Máy quang phổ phát xạ nguyên tử bao gồm các bộ phận
chủ yếu là bộ phận hóa hơi nguyên tử của các nguyên tố
cần xác định (ngọn lửa, plasma, hồ quang điện v.v...), bộ
đơn sắc hóa và bộ phận phát hiện. Nếu bộ phận hóa hơi là
ngọn lửa, nước là dung môi được lựa chọn để pha dung

dịch thử và dung dịch chuẩn. Tuy nhiên, dung môi hữu cơ
cũng được sử dụng nếu đảm bảo chắc chắn rằng nó không
ảnh hưởng đến độ ổn định của ngọn lửa.

Phương pháp tiến hành
Vận hành máy quang phổ phát xạ nguyên tử theo như chỉ
dẫn của hãng sản xuất về cách đặt bước sóng quy định.
Đưa dung dịch mẫu trắng vào bộ phận hóa hơi nguyên
tử và hiệu chỉnh tín hiệu đọc được về "0". Đưa dung dịch

chuẩn đặc nhất vào buồng hóa hơi nguyên tử và hiệu chỉnh
độ nhạy của máy để có trị giá đọc thích hợp.
Việc định lượng được thực hiện bằng cách so sánh các
dung dịch thử chưa biết nồng độ với các dung dịch chuẩn

của nguyên tố cần xác định bằng phương pháp xác định
trực tiếp (phương pháp 1) hoặc bằng phương pháp thêm
chuẩn (phương pháp 2).
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