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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:
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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).
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Sir dung phurong phap 1, tir khi cd chi ddn khdc.

Phicong phdp 1 Phaong phip xie dinh tryre liép

Chudn b dung djch chdt dé thir (dung dich thir) nhur duge
md t trong chuyén lugn riéng sao cho n(\ng dd cia nguyén
td cdn xde dinh nam trong khodng n(\ng d cna cde dung
dich chudn, Chudin bj khong it hon ba dung djch chudin ctia
nguyén 16 ciin xde dinh c6 ndng d§ ndm trong khodng phu
thude tuyén tinh gidra ndng do va cudmg d§ vach phit xg
cla nguyén t6 cln phdn tich. Bt ky thude thir ndo duge
dung trong vige chudn bj cde dung dich thir ddu phai duge
thém vio cée dung dich chufin va dung dich miu triing &
cing ndng 6. Dua dung dich mu tring vio méy, diéu
chinh tin higu doc dugce vé "0". Dua lin lugt dung dich
thir va timg dung dich chudin vio may, it nhit mdi dung
dich 1am ba lin, ghi lpi két qua doc 6n dinh. Rira mdy biing
dung dich miu tring sau moi lin do cho dén khi tin higu
tr vé gid trj doc ban dfu ciia miu triing, Tir cwdmg dd vach
phét xa doc duge cia cic dung dich chudin, thiét 1§p dudng
chufn biéu thj sy thay ddi cudmg d vach phdt xq theo
ndng do nguyén t6 cin xdc dinh va tir dudng chudn ndy
xdc dinh ndng d6 nguyén td trong dung djch thr.

Phiwrong phap 2: Phuong phéap thém chuin

Cho vao it nhét ba binh dinh mirc ¢6 dung tich nhw nhau,
céc thé tich bﬁng nhau cua dung djch chéit dem thir (dung
dich thir) duge chudn b nhu chi din trong chuyén lugn.
Thém vao tit ca cdc binh, trr mdt binh, cdc thé tich 1on
dan cua dung djch chuin c6 néng do da biét cua nguyén
t§ cin xac dinh sao cho ndng df cia nguyén to ndy trong
cdc binh déu ndm trong khoang tuyén tinh gitra ndng d¢ va
cudng do phat xa. Pha lodng céc dung dich ¢6 chira trong
binh dén vira du thé tich bing dung méi. ‘

Pua dung djch miu tring (dung moi) vao may, diéu chinh
tin hi¢u doc dugc vé& "0". Dura lan lugt timg dung dich thir
va timg dung dich chuin vao mdy, it nhét mdi dung dich
lam ba lén, ghi lai két qua doc on dinh. Rira mdy biing
dung dich méu tring sau mdi lan do cho dén khi tin hiéu
trdy vé gid trj doc ban déu cia mau trdng. Tinh phuong trinh
hdi quy ciia dudmg chuin bing céch dung phuong phép
binh phuong tbi thiéu va tir dwomg thing ndy, xdc dinh
ndng d6 cta nguyén & cin dinh lugng trong dung djch
thir. M6t cach khac, v& db thi biéu dién sy lién quan gitra
gid trj doc dugc va lugng thém vao ciia nguyén t6 cin xéc
dinh. Nbi céc diém trén d thj va kéo dai vé phia tréi cho
dén khi n6 gip truc nong 4. Khoang céch giira diém nay
v_ﬁ diém giao nhau cua tryc toa d¢ la ndng dd cua nguyén
td cn xac dinh trong dung dich thir.

Phwong phip quang phd hiip thy nguyén tir

Phuong phép quang phd hip thu nguyén tir 1a phwong phap
xdc djnh ndng d¢ cia nguyén t6 trong mot chét bing cach
do d9 hép thy birc xa bi hoi nguyén tir ty do cia nguyén
td d6 dugc hoa hai tir chét thir. Viée dinh lugng dugce tién
hanh & budc song ciia mdt trong nhirmg vach hép thy cua
nguyén to cén xac djnh.
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Thiét b

Mdy quang phd hiip thy nguyén tr chi yéu bao gdm ngudn
bire xq, b phiin héa hoi nguyén tir cia nguyén té cén xac
dinh (ngon hira, 10 graphit, v.v...), bd don sic hoa va b6
phiin phat hi¢n.

Phuong phép dua cdc chit vao dé phan tich phu thuje
viio k§ thufit nguyén tr héa miu. Néu nguyén tr hoa bang
ngon lira, cic chiit sa duge héa hoi va nude 1a dung moi
duge chon dé chudn bj céc dung djch chuén va thir, tuy
nhién cdc dung moi hitu co ciing ¢6 thé dwge sir dung néy
dim bao chiic chin 13 dung moi khong dnh hudong dén a6
dn dinh ciia ngon lira. Néu nguyén tir hoa khéng ngon lira
(str dung 10 graphit), cdc chit dua vao c6 thé duge hoa tan
trong murde hode trong dung mdi hiru co.

Qué trinh hoa hoi nguyén ur cling ¢6 thé dugce tao ra bén
ngodi mdy quang pho, vi dy, phuong phap hoa hoi lanh cho
thuy ngéin hodic m{‘)} ) hydrid. R thiy ngén, nguyén
wr duge héz} hoi biang sy khir héa ‘hoc va hoi nguyén uy
duge din bing mgt dong khi tro dén mét coe do dar rén
truc quang cta may. Céc hydrid dugc dan bing hén hop
khi dét hodc bing khi tro dén mét cbe do da duge dét
nong, tai diy ching dugc nguyén tir hoa.

Phirong phdp tién hanh

Vin hanh may quang phd hap thy nguyén tir theo céc chi
dn cia hiing sin xudt mdy vé cich djt budc song quy
dinh. Dua dung dich méu tring vao bqfing héa hoi nguyén
tir va hi¢u chinh két qua sao cho d§ hap thu doc dugc trén
mdy bang "0", Pua dung dich chuin ¢6 ndng d¢ 16n nhit
viio may va hi¢u chinh d¢ nhay aé dat dugc mét phép doc
do hép thy thich hgp.

Vige dinh lugng duge thyre hién bfmg cach so sanh véi cac
dung dich chuin da biét néng d ciia nguyén td cin xéc dinh
bing phuong phap xac dinh trye tiép (phuong phép 1) hoic
bing phuong phap thém chuan (phwong phap 2).

Str dung phwong phap 1 trir khi ¢6 chi din khac.

Phuong phap 1: Phuong phap xac dinh trye tiép

Chuén bj dung dich chét dé thu (dung dich thir) nhu duge
md ta trong chuyén lugn riéng sao cho ndng do ciia nguyén
td can x4c dinh nim trong khoang ndng dé cua cac dung
dich chuén. Chuin bj khong it hon ba dung dich chudn
ctia nguyén td cin xdc dinh ¢6 ndng d¢ nim trong khoang
tuyén tinh gitra nong do va do hr.flp thu cia nguyén td can
phén tich. Bit ky thudc thir ndo dugc dung trong viéc
chuén bj céc dung dich thir déu phai dugce thém vao cac
dung dich chudn va dung dich mau tring & cling ndng dg.
Pua dung dich miu tring vao may, diéu chinh tin hiéu doc
duge vé "0". Pura ln lugt dung dich thir va timg dung dich
chuéin vao may, it nhit mdi dung dich 1am ba lan, ghi lai
két qua doc 6n dinh. Rira may bing dung dich mu tring
sau mdi 1an do cho dén khi tin hiéu trg vé gia tri doc ban
dau clia mau tring. Néu sir dung k¥ thuat nguyén tir hoa
khong ngon lira, 10 graphit phai dugc dét lai gitra céc lan
phan tich. Tir cudmg d¢ vach hép thu doc duoc cua céac



https://nhathuocngocanh.com/
DUQC PIEN VIET NAM VI

dung dich chuén, thiét lap dlrémg chuén biéu th] sy thay
dbi cudng 9 vach hap thy theo ndng 4§ nguyén td cin xéc
dinh va tir dudng chuén ndy xdc dinh ndng do nguyén té
trong dung djch thu.

Phuong phdp 2: Phuong phép thém chuén

Cho vao it nhét ba binh djnh mirc cé dung tich nhwr nhau,
céc thé tich bing nhau ctia dung dich chét dem thir (dung
dich thir) du-qc chuén bj nhu chi din trong chuyen lu@n,

Thém vao tat ca cac binh, tru' mdt binh, cdc thé tich l(fm
dan cua dung dich chuan c6 ndng d¢ da biét cua nguyén t6
cin xéc dinh sao cho nong dd cua nguyén t6 cin xac dmh
trong cdc binh déu ndm trong khodng tuyén tinh giita nng
d6 va cudng d6 hip thy. Pha lodng céc dung dich c6 chira
trong binh dén vira du thé tich bé’mg dung moi.

Dua dung dich mau tring vao mdy, diéu chinh tin hiéu
doc dugc vé "0". Pua lin lugt dung dich thir va timg dung
dich chuén vao may, it nhit méi dung dijch ba lﬁn ghi lai
két qua doc 6 6n dinh. Rira maéy bing dung dich méu tring
sau moi lan do cho dén khi tin hiéu trd vé gia trj doc ban
diu cia miu tring. Néu sir dung k¥ thudt nguyén tir hda
khéng ngon lira, 10 graphit phai dugc dét lai gifta cac 1an
phan tich.

Tinh phuong trinh héi quy cia dudng chudn bing cich
dung phuong phap binh phuong toi thléu va tir duong
thang nay, xac dinh ndng do cua nguyén t6 can dinh luong
trong dung dich thir. Mot cach khéc, v& dd thi biéu dién
su lién quan giira gid tri doc dugc va lugng thém vao cia
nguyen td cin xac dinh. Néi cac diém trcn db thi va kéo
dai vé phia tréi cho dén khi n6 gip truc ndng d6. Khoang
cach giira diém nay va diém giao nhau cua truc toa d6 1a
ndng do ctia nguyén té can xac dinh trong dung dich thir.

4.5 PHO KHOI

Nguyén tic
Chit phén tich duoc chuyen sang thé khi va ion hoa, tao
thanh céc ion duong hoidc a am. Phuong phap phd khéi dya
trén viéc do truc tiép ty s6 m/z, 1a ty so gilta kh01 lugng
m va dién tich z ciia ion chét phén tich. Ty s6 nay dugc
trinh bay dudi dang don vi khéi lugng nguyén tir gI a.m.u
= 1/12 khéi lugng ciia 12C) hay dalton (1 Da = khoi lrgng
nguyeén tir hydro).
Trong may pho khm céc ion dugc tao thanh trong ngudn
ion, dugc gia tdc rdi dugc tach trong bd phén tich trude khi
dén detector. T4t ca qua trinh trén dugc thyc hlf;n trong mot
buong duoc hit chan khong dén khoang 107 dén 106 Pa.
Phé thu duoc biéu dién cub‘ng do tuong dbi cia cac ion
khac nhau phy thudc vao ty so m/z cia céc ion do. Tin hiéu
twong Ung v&i mt ion 1a mot nhém céc pic trong (mg véi
phan b thong ké clia cac ddng vi khéc nhau cua ion do.
D6 1a hinh anh dong vij cua ion va trong dé pic cia ddng
vi c6 cudng d¢ 16n nhat cia mét nguyén tir dugce goi la pic
don dong vi.
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Tir phd khéi ta c6 duge nhitng théng tm dinh tinh (xéac
dinh khéi lugng phén tir va thong tin vé cau tric ¢ dugc
nhér cic manh thu dugce) hay dinh lugng (ding chuan ndi
hay chufin ngoai) véi gi6i han phat hién trong khoang tir
picomol (10-'2 mol) dén femtomol (10" mol).

Nap méu

Cén phai dra mAu vao m4y sao cho khéng dnh hudng nhiéu
dén chan khéng trong may. Mot phuong phép thuong dung
14 nap tryc tiép miu 1ong; mAu duge dit 1én diu mot thanh
hinh try (trong mét chén thach anh, trén mét sgi hay trén
mét b& mit kim loai). Thanh nay dugc dua vao may phd
khéi sau khi di qua mét chét chén khéng ma & day duge
duy trl m6t chan khong ddu tién, c6 p suat trung gian
gilta ap suit khi quyén va ap suit ctia chan khong thir hai
& trong may.

Trong nhitng hé thng nap mau khéc, céc thanh phan trong
hén hgp mAu thir duge tich trén mot may khac (nhu may
sic ky) truéce khi di vao trong may khéi phd dugc ghép ndi
vGi may do.

Séc ky khi - khdi phé

Trong sic ky khi - khdi phé, mot dau cua cot sic ky (mao
quan hay ban mao quﬁn) du-qc dwa truc tiép vao trong
ngudn ion ciia may khéi phd.

Sdc ky long - khoi pho

Su két hop sic ky 1ong - khdi phd 12 k¥ thudt dic biét hitu

ich trong viéc phan tich cic hop chét phén cuc, 13 nhitng

chét it bay hoi hay rit d& phan huy bgi nhiét, khong phan

tich dwoc bing sic ky khi - khéi phd.

Khé khin trong k¥ thudt sic ky 1ong - khdi phd 1a lam thé

ndo thu dugce céc ion & thé khi tir pha long, vi vy can ¢

nhirng giao dién déc biét nhur:

Nap truc tiép: Pha dong tir dau cot sic ky di ra, dugc phun

suong va dung moéi duge bay hoi ¢ trudc nguf"m ion cua

may khéi phd.

Giao dién chum hat: Pha ddng v&i luu lugng toi khoang

0,6 mL/min dugc phun swong va loai dung méi trong mét

bufing nho, chi con lai cac hat chat phén tich trung hoa
dién di téi ngudn ion ciia may khéi phd; ky thuat nay duoc

ding cho cc hop chit c6 @6 phan cuc tuong ddi thip va
khéi lwgng phén tir nhd hon 1000 Da.

Giao dién bing chuyén: Pha dong v&i luu lugng téi
khoang 1 mL/min dugc dua 1&n mdt bing chuyén; sau khi
dung méi bay hoi, cic chét phan tich dwgc 1an lugt dwa toi
ngudn ion va dugc ion héa & d6; ky thuat nay it phi hop
cho céc chét rat phan cyuc hay d& phan hiy nhiét.

Céc kiéu ghép ndi khac (phun dién, phun nhiét, ion héa
héa hoc & 4p suit khi quyén) dugc coi nhu thuc chit 1a
c4c k¥ thudt ion héa va s& duge mé ta trong phén céc kiéu
ion héa.

Sdc ky chit long siéu tdi han - khéi phé '
Trong k¥ thudt sic ky chét long siéu t6i han - khdi phd,
pha dong (thudng la carbon dioxyd siéu téi han) khi di qua
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