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Abstract. Tổng quan về thuốc gợi nổ (thuốc nổ sơ cấp); chì azotua. Giới thiệu về 

công ty hóa chất 21 và công nghệ sản xuất chì azotua. Nghiên cứu phương pháp xác 

định hàm lượng chì trong quá trình sản xuất chì azotua. Trình bày quy trình thực 

nghiệm phân tích chì azotua bằng phương pháp chuẩn độ thể tích và phân tích hàm 

lượng chì trong chì azotua bằng phương pháp F-AAS. Đưa ra kết quả thực nghiệm 

và thảo luận: ảnh hưởng của các yếu tố đến kết quả xác định hàm lượng chì theo 

phương pháp chuẩn độ thể tích; khảo sát lại các điều kiện đo phổ Chì bằng phương 

pháp F-AAS; đánh giá chung về 2 phương pháp xác định hàm lượng chì trong thuốc 

gợi nổ chì azotua. 
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MỞ ĐẦU 

Hầu hết tất cả các loại hoả cụ phục vụ cho nền kinh tế và Quân sự đều có nguyên lý 

chung là sử dụng các loại thuốc gợi nổ (thuốc nổ sơ cấp) để nhận xung lượng ban đầu chuyển 

hoá thành phản ứng nổ để mồi nổ các loại thuốc nổ phá (thuốc nổ thứ cấp). Trong các loại 

thuốc gợi nổ đó chì azotua hay còn gọi là chì azit được sử dụng rộng rãi và phổ biến trong các 

loại kíp nổ trên toàn thế giới. Việc phân tích đánh giá chính xác chất lượng của chúng có ý 

nghĩa quan trọng đặc biệt là trong lĩnh vực Quân sự. Hiện nay tại Công ty Hóa chất 21-Bộ 

Quốc phòng đang sản xuất loại thuốc này dùng cho các loại hỏa cụ, việc đánh giá chất lượng 

sản phẩm sử dụng chủ yếu phương pháp chuẩn độ thể tích để xác định hàm lượng chì trong 

thuốc. Vì vậy việc nghiên cứu khảo sát lại quy trình phân tích cũ và nghiên cứu phương pháp 



công cụ áp dụng cho việc xác định hàm lượng chì là việc làm cần thiết. 

Xuất phát từ thực tế, luận văn này đề cập đến việc nghiên cứu khảo sát lại quy trình 

phân tích chì bằng phương pháp chuẩn độ thể tích và nghiên cứu xác định hàm lượng chì 

bằng phương pháp phổ hấp thụ nguyên tử ngọn lửa (F-AAS) trong quá trình sản xuất thuốc 

gợi nổ chì azotua sản xuất tại Công ty Hoá chất 21 làm cơ sở cho việc đánh giá chất lượng 

loại thuốc này trước khi nhồi nén vào các loại hoả cụ dùng cho Quân sự nói riêng và nền kinh 

tế Quốc dân nói chung. 

 

NỘI DUNG LUẬN VĂN 

I. Lý do chọn đề tài 

Với mục đích hoàn thiện phương pháp phân tích chuẩn độ thể tích đang dùng, nghiên 

cứu phương pháp mới F-AAS để xác định hàm lượng chì trong quá trình sản xuất thuốc gợi 

nổ chì azotua tại Công ty hóa chất 21. 

II. Mục đích nghiên cứu 

Nhằm đánh giá chính xác chất lượng của chì azotua dùng cho hỏa cụ đồng thời xác 

định hàm lượng chì trong nước thải của quá trình sản xuất chì azotua và các thuốc gợi nổ 

khác có chì bằng phương pháp phổ hấp thụ nguyên tử ngọn lửa (F-AAS) tại Công ty hóa chất 

21.  

III. Tóm tắt luận văn 

Tổng quan 

1. Giới thiệu chung về thuốc gợi nổ. 

Thuốc gợi nổ là loại chất nổ có độ nhạy rất cao, dễ dàng bị gây nổ bằng các xung 

lượng kích thích đơn giản có cường độ nhỏ như: va đập, đâm chọc, ma sát, tia lửa, dòng 

điện...bởi vậy được sử dụng ở dạng đơn hoặc hỗn hợp để nhồi vào các phương tiện mồi cháy, 

kích nổ như: hạt lửa, nụ xùy, kíp nổ... loại đang được sử dụng phổ biến là: thủy ngân 

phuminat, chì azit, chì stipnat, tetrazen và một số hỗn hợp (hỗn hợp va đập, hỗn hợp đâm 

chọc). 

2. Giới thiệu về chì azotua  

Chì azotua hay chì azit  có công thức phân tử: Pb(N3)2. Khối lượng phân tử: 291,26. 

Chì azotua có khả năng mồi nổ cao, gia tốc biến đổi nổ lớn, độ nhạy va đập, tia lửa vừa phải 

nên thường được nhồi vào các kíp nổ của ngòi đạn, kíp nổ bộc phá, mìn, lựu đạn, ít được nhồi 

vào hạt lửa và không dùng cho nụ xuỳ. 

3. Các phương pháp phân tích chì  

 Có nhiều phương pháp để xác định hàm lượng chì nhưng hiên nay cơ bản có 2 

phương pháp chính là phương pháp phân tích hóa học và phương pháp phân tích công cụ.  

- Phương pháp phân tích hoá học bao gồm phương pháp trọng lượng và phương pháp 

thể tích. Trong phương pháp thể tích thường sử dụng hai loại là Phương pháp chuẩn độ ôxy 

hoá khử và phương pháp chuẩn độ và Phương pháp chuẩn độ Complexon. 

- Phương pháp phân tích công cụ bao gồm các phương pháp phân tích điện hóa 

(phương pháp cực phổ, phương pháp chuẩn độ đo thế, phương pháp Vol-Ampe hòa tan), các 

phương pháp phân tích quang phổ (phương pháp trắc quang, phương pháp phổ phát xạ 

nguyên tử, phổ hấp thụ nguyên tử, phương pháp cảm ứng cao tần Plasma phổ khối ICP - MS 

) và các phương pháp khác.  

Để xác định hàm lượng chì lớn thường sử dụng phương pháp chuẩn độ thể tích còn để 



xác định hàm lượng nhỏ phải dùng các phương pháp phân tích công cụ. 

Thực nghiệm 

Để đánh giá chất lượng thuốc gợi nổ chì azotua cần phải xác định hàm lượng chì 

trong thuốc, nếu hàm lượng này cao quá hoặc thấp quá quy định sẽ ảnh hưởng đến chất lượng 

hỏa cụ sử dụng nó, làm giảm thời gian bảo quản sử dụng đồng thời xác định hàm lượng chì 

trong nước thải ra môi trường của quá trình sản xuất này vì chì là kim loại nặng có độc tính 

cao do vậy cần phải khống chế chặt chẽ hàm lượng kim loại này trước khi thải ra môi trường. 

1. Khảo sát lại phương pháp phân tích thể tích  

Trên cơ sở phương pháp xác định hàm lượng chì trong chì azotua bằng phương pháp 

thể tích (chuẩn độ complexon) hiện đang dùng tại Công ty Hoá chất 21. Luận văn nghiên cứu 

các yếu tố ảnh hưởng đến quá trình phân tích hàm lượng chì trong chì azotua dẫn đến sai lệch 

kết quả bằng cách tính độ thu hồi và sử dụng phân tích phương sai của các yếu tố đến kết quả 

phân tích. 

* Cách tiến hành: 

 Dùng thìa giấy cân từ 0,1 gam đến 0,15 gam thuốc (chính xác đến 0,0001 gam) vào 

bình tam giác 250ml, cho vào 10ml amoni axetat 30%, 10 ml natri nitrit 3%, 50 ml nước cất, 

lắc kỹ rồi để yên 2060 phút. Cho tiếp 10 ml dung dịch đệm axit axetic - natri axetat 

pH=56; 3 giọt chỉ thị Xilen da cam. Chuẩn độ bằng dung dịch tiêu chuẩn EDTA đến khi 

dung dịch chuyển từ màu đỏ rượu sang màu vàng thì dừng lại. 

* Tính toán:  

Hàm lượng chì tính theo công thức: 

%100
2072,0





G

MV
X  

 Trong đó: 

 X: là hàm lượng chì, %; 

 M: là nồng độ dung dịch tiêu chuẩn EDTA, M; 

 V: là thể tích dung dịch tiêu chuẩn EDTA, ml; 

 G: Khối lượng mẫu đem phân tích, gam; 

2. Nghiên cứu xây dựng phương pháp xác định hàm lượng chì trong thuốc gợi nổ bằng 

phương pháp quang phổ hấp thụ nguyên tử ngọn lửa (F-AAS)  

Do đặc điểm chì azotua là một loại thuốc gợi nổ, nên trước khi phân tích cần phải phá 

huỷ mẫu đưa về dạng hợp chất trơ (không có tính cháy nổ) để đảm bảo an toàn cho quá trình 

phân tích, hơn nữa hàm lượng chì trong thuốc tương đối lớn từ 68,073,0% tuỳ theo từng loại 

chất độn hoá đồng thời để xác định được hàm lượng chì trong nước thải có hàm lượng nhỏ 

thường không quá 5mg/lít. Vì vậy luận văn đề nghị sử dụng phương pháp quang phổ hấp thụ 

nguyên tử ngọn lửa (F-AAS).  

f) Quy trình xác định hàm lượng chì bằng phương pháp F-AAS 

 Từ kết quả nghiên cứu ở trên, các điều kiện phù hợp nhất cho phép xác định hàm 

lượng chì trong thuốc gợi nổ chì azotua như sau:  

*) Lấy mẫu, xử lý mẫu: 

Mẫu phân tích được lấy gián tiếp bằng dụng cụ chuyên dùng ngẫu nhiên trong 3 hộp 

thuốc bất kỳ của 1 mẻ thuốc sản xuất trong 1 ngày ( 1 lô sản phẩm), đặt hộp mẫu vào trong 

bình hút ẩm tại khoang an toàn chứa mẫu thuốc theo quy định.  



Chuyển hộp mẫu sang buồng cân, cân từ 0,02 gam đến 0,025 gam thuốc Pb(N3)2-PVA 

(độ chính xác đến 0,0001 gam) vào cốc 100 ml. Cho vào cốc đã có thuốc 10ml dung dịch 

NaNO2 nồng độ 10±1%, lắc nhẹ cho thuốc tan hoàn toàn. Đong 50 ml HNO3 nồng độ 10% 

cho vào cốc khuấy 510 phút để yên 20 phút cho phản ứng hoàn toàn loại hết gốc N3
-
. 

Chuyển toàn bộ dung dịch trên vào bình định mức 250ml, dùng nước cất 2 lần để tráng rửa 

hết mẫu trong cốc vào bình mức, bổ sung nước cất đến vạch mức, lắc kỹ cho đảm bảo đồng 

đều được dung dịch 1.  

Lấy 5ml dung dịch trên cho vào bình định mức 50ml bổ sung thêm 10 ml HNO3 nồng 

độ 10% sau đó cho nước cất đến vạch mức, lắc kỹ để yên khoảng 5 phút.  

*) Đo phổ AAS xác định hàm lượng chì: 

Dùng dung dịch chuẩn Pb
2+

 nồng độ 1000 ppm, pha thành các dung dịch chuẩn làm 

việc nồng độ: 1, 2, 4, 6, 10, 12, 14, 16, 18, 20 ppm trong môi trường HNO3 2%, đem đo các 

mẫu này trên máy AA-6800, từ độ hấp thụ quang tương ứng tiến hành dựng đường chuẩn, 

các thông số máy chọn theo bảng 3.20. 

Đưa mẫu cần phân tích đo độ hấp thụ quang để xác định hàm lượng chì của mẫu đo 

(CPb). 

*) Tính toán kết quả: 

Hàm lượng chì trong thuốc chì azotua tính  theo công thức sau: 

m

C

m

C
X PbPb

Pb 



 1778,0100

10291

2072500
(%)

6
 

Trong đó: 

- XPb: là hàm lượng chì cần xác định, %; 

- CPb: là nồng độ chì đo được trên thiết bị F-AAS bằng phương pháp đường chuẩn, 

ppm; 

- m: là khối lượng mẫu thuốc đem phân tích, gam.   

Kết quả và thảo luận 

1. Nghiên cứu ảnh hưởng của các yếu tố đến kết quả xác định hàm lượng chì theo 

phương pháp chuẩn độ thể tích 

1.1. Xác định hiệu suất thu hồi bằng phương pháp thêm chuẩn 

 Dùng thìa giấy cân 0,3 gam đến 0,4 gam thuốc chì azotua PVA (chính xác đến 0,0001 

gam) vào bình tam giác 250ml, cho vào 20ml amoni axetat 30%, 20 ml natri nitrit 3%, 120 

ml nước cất, lắc kỹ rồi để yên 2060 phút, cho tiếp 10 ml dung dịch đệm axit axetic - natri 

axetat pH=56; 5 giọt chỉ thị Xilen da cam. Chuyển toàn bộ số dung dịch trên vào bình định 

mức 250 ml, bổ sung nước cất đến vạch mức. Lấy vào 4 bình, mỗi bình 50ml dung dịch kí 

hiệu lần lượt là Mẫu 1, Mẫu 2, Mẫu 3, Mẫu 4.  

 Kết quả như bảng sau:  

TT Mục thử M1 M2 M3 M4 

1 Thể tích EDTA (ml) 11,10 11,65 12,23 13,42 

2 Hàm lượng chì (%) 71,68 75,24 78,98 86,67 

3 Lượng chì thêm chuẩn (%) 0 3,93 7,85 15,71 

4 Hiệu suất thu hồi H(%) - 90,59 92,99 95,42 

 

Phương pháp cho hiệu suất thu hồi từ 90,5 đến 95,4%.  



1.2. Nghiên cứu ảnh hưởng của các yếu tố độ pH, thời gian, nhiệt độ đến kết quả xác định 

hàm lượng chì  

Nghiên cứu ảnh hưởng của độ pH từ 5 đến 6, thời gian phân tích 20 đến 60 phút, nhiệt 

độ phản ứng 25 đến 45
o
C đến kết quả phép đo, Kết quả thực nghiệm theo bảng sau:  

Thứ tự thí 

nghiệm 
Thứ tự tiến hành x y z A (%) 

1 1 -1 -1 -1 68,05 

2 2 1 -1 -1 72,45 

3 3 -1 1 -1 69,10 

4 4 1 1 -1 71,55 

5 5 -1 -1 1 70,12 

6 6 1 -1 1 71,86 

7 7 -1 1 1 68,25 

8 8 1 1 1 71,41 

 

Sử dụng phần mềm MINITAB 14 thu được kết quả tính toán phương trình có dạng:  

A=70,35+0,1469x-0,271y+0,061z-0,066xy-0,243xz-0,309yz+0,421xyz 

Qua phân tích phương sai cho thấy yếu tố độ pH của dung dịch có t tính> t bảng nên ảnh 

hưởng có nghĩa tới giá trị hàm mục tiêu. Các yếu tố còn lại y, z, x*y, y*z, z*x, x*y*z ảnh 

hưởng không đáng kể nên bị loại bỏ cho các tính toán sau đó. Như vậy sau phương trình mô 

tả hàm mục tiêu có dạng: A= 70,35+0,1469x 

2. Khảo sát lại điều kiện đo phổ chì bằng phương pháp F-AAS 

2.1. Khảo sát các thông số đo phổ Chì 

a) Chọn vạch đo 

Tiến hành đo ở 4 vạch phổ đặc trưng của chì là: 217,0 nm; 283,3nm ; 261,4nm; 

368,4nm, mỗi bước sóng chúng tôi đã tiến hành đo 3 lần hàm lượng Pb
2+

 ở nồng độ 5 ppm 

trong môi trường HNO3 2%. Kết quả thu được như sau:  

TT Bước sóng (nm) Abstb RSD(%) 

1 283,3 0,0492 0,24 

2 217,0 0,1129 2,06 

3 261,4 0,0042 2,74 

4 368,4 0,0029 3,20 

Chọn bước sóng 217,0 nm có độ nhạy và ổn định tốt nhất cho phép đo để khảo sát các 

thông số tiếp theo. 

b) Cường độ dòng đèn Catot rỗng (HCL- Holow Cathod Lamp) 

Dùng đén HCL của Pb (Imax = 14mA), khảo sát độ háp thụ quang của dung dịch Pb 

5ppm trong HNO3 2% tại các cường độ dòng đèn khác nhau thu được kết quả như sau: 

I (mA) 8 9 10 11 12 13 14 

Abs tb 0,1149 0,1117 0,1061 0,1068 0,1044 0,1035 0,0908 

RSD(%) 1,74 0,70 0,82 1,82 1,36 1,39 2,26 

Kết quả cho thấy tại cường độ dòng I = 8mA (60%Imax), phép đo có độ nhạy và độ ổn 

định cao. Do đó chọn giá trị cường độ này cho toàn bộ quá trình nghiên cứu. 

c) Chọn khe đo của máy 



Dung dịch dung khảo sát là Pb
2+

 5ppm trong HNO3 2%, các điều kiện khác đặt tối ưu, 

khe đo điều chỉnh ở các độ rộng khác nhau, kết quả như bảng sau:  

Khe đo (nm) 0,1 0,2 0,5 1,0 2,0 5,0 

Abs tb 0,1078 0,1054 0,1115 0,1138 0,1047 0,0354 

RSD(%) 1,74 0,70 0,82 1,82 1,36 1,39 

Kết quả cho thấy với  độ rộng khe đo là 1,0nm thì độ hấp thụ quang đạt cực đại. Vì vậy 

luận văn chọn khe đo này cho toàn bộ quá trình nghiên cứu tiếp theo.  

2.2. Khảo sát các điều kiện nguyên tử hoá mẫu 

a) Khảo sát chọn chiều cao Burner 

Dung dịch dùng để khảo sát là Pb
2+

 nồng độ 5 ppm trong HNO3 2%. Các thông số 

máy được đặt ở điều kiện đã chọn. Thay đổi chiều cao burner, Kết quả thu được theo bảng 

sau: 

Chiều cao Burner 

(mm) 
4 5 6 7 8 9 

Abs tb 0,0987 0,1063 0,1046 0,0984 0,0960 0,0943 

RSD (%) 1,56 1,34 3,08 0,74 2,36 1,95 

Như vậy khi chiều cao Burner là 5mm, phép đo cho tín hiệu ổn định nhất mà độ nhạy 

vẫn tốt. Vậy chúng tôi chọn chiều cao Burner cho phép đo Chì là 5 mm. 

b) Khảo sát lưu lượng khí cháy 

Dung dịch khảo sát Pb
2+

 nồng độ 5ppm trong HNO3 2%, khảo sát ở các lưu lượng 

khác nhau, kết quả  theo bảng sau: 

Tốc độ khí 

(lít/phút) 
1,0 1,2 1,4 1,6 1,8 

Abs tb 0,1009 0,1083 0,1028 0,1030 0,1011 

RSD (%) 2,069 1,15 1,165 2,24 1,004 

Kết quả khảo sát cho thấy lưu lượng khí C2H2 là 1,2 lít/phút đảm bảo độ nhạy và độ 

ổn định cho phép đo Pb. 

2.3. Các yếu tố ảnh hưởng đến phép đo chì 

a) Ảnh hưởng của HCl: Pha dung dịch để khảo sát là Pb
2+

 nồng độ 5ppm trong HCl có nồng 

độ khác nhau, các trong số máy đều được đặt ở những điều kiện đã chọn. Kết quả khảo sát 

cho ở bảng sau:  

C%(HCl) 0 1,0 2,0 4,0 6,0 

Abs tb 0,1300 0,1266 0,1252 0,1086 0,1044 

RSD (%) 1,1966 1,3405 0,5081 1,7572 0,6099 

Như vậy nồng độ axit HCl có ảnh hưởng đến tín hiệu hấp thụ quang của Pb, nồng độ 

HCl càng tăng độ hấp thụ quang càng giảm, nguyên nhân do HCl có phản ứng kết tủa với Pb 

một phần, sai lệch trong pham vi nồng độ HCl từ 0 đến 6% là 19,69%. Do vậy, trong quá 

trình đo phổ AAS của Pb chúng tôi không cho HCl vào mẫu đo, đồng thời phải sử dụng nước 

cất 2 lần không có ion Cl
-
 để làm giảm sai số của phép đo. 

b) Ảnh hưởng của H2SO4: Pha dung dịch để khảo sát là Pb
2+

 nồng độ 5ppm trong H2SO4 có 

nồng độ khác nhau, các trong số máy đều được đặt ở những điều kiện đã chọn. Kết quả khảo 

sát được chỉ ra trong bảng sau:  

 



C%(H2SO4) 0 1,0 2,0 4,0 6,0 

Abs tb 0,1271 0,1264 0,114 0,0989 0,0855 

RSD (%) 2,7817 2,1258 0,8684 0,858 0,3308 

Kết quả thực nghiệm cho thấy nồng độ axit H2SO4 có ảnh hưởng đến tín hiệu hấp thụ 

quang của Pb, nồng độ H2SO4 càng tăng độ hấp thụ quang càng giảm, nguyên nhân do H2SO4 

có phản ứng kết tủa với Pb
2+

 tạo ra PbSO4, sai lệch trong phạm vi nồng độ H2SO4 từ (06)% 

là 32,7%. Do vậy, trong quá trình đo phổ AAS của Pb không được có H2SO4. 

c)Ảnh hưởng của cation Na
+
 

Khảo sát ảnh hưởng của cation Na
+
 đến độ hấp thụ quang của mẫu. Tiến hành pha 

dung dịch Pb
2+ 

5ppm, với NaNO3 ở các nồng độ khác nhau. Kết quả thu được được chỉ ra 

trong bảng sau:  

C%(NaNO3) 0 0,5 1,0 2,0 3,0 4,0 6,0 

Abs tb 0,2322 0,2412 0,2358 0,2329 0,2296 0,2283 0,2279 

RSD (%) 0,0333 1,7738 1,529 0,2434 0,3177 0,3941 0,585 

Như vậy ion Na
+
 cơ bản không ảnh hưởng đến kết quả đo phổ chì, nồng độ NaNO3 

thay đổi từ 0% đến 6% sai lệch kết quả đo 4,5% nhỏ hơn 5%,  

c)Ảnh hưởng của cation NH4
+
 

Pha dung dịch Pb
2+ 

5ppm, với NH4NO3 ở các nồng độ khác nhau. Kết quả thu được 

được chỉ ra trong bảng sau:  

C%(NH4NO3) 0 0,5 1,0 2,0 3,0 4,0 6,0 

Abs tb 0,2102 0,2022 0,2046 0,2008 0,2034 0,2060 0,2033 

RSD (%) 0,829 1,3244 0,5583 0,2899 0,0433 0,8579 0,3478 

Qua kết quả trên cho thấy hàm lượng NH4
+
 cơ bản không ảnh hưởng đến kết quả đo 

phổ chì, nồng độ NH4NO3 thay đổi từ 0% đến 6% sai lệch kết quả đo 4,47% nhỏ hơn 5%.  

d)Ảnh hưởng của anion NO2
-
 

Tiến hành pha dung dịch Pb
2+ 

5ppm, với NaNO2 ở các nồng độ khác nhau. Kết quả 

thu được được chỉ ra trong bảng sau: 

C%(NaNO2) 0 1,0 2,0 3,0 4,0 6,0 8,0 

Abs tb 0,1178 0,1182 0,1105 0,1096 0,1024 0,097 0,0876 

RSD (%) 1,4406 1,5554 0,3116 1,0323 4,0761 1,8953 0,6458 

Kết quả thực nghiệm cho thấy, nồng độ NaNO2 ở nồng độ 1% cho tín hiệu hấp thụ 

quang cao nhất, độ lặp lại tương đối tốt, đồng thời với lượng NaNO2 dư như vậy cũng đảm 

bảo mẫu thử đã được hoàn tan hoàn toàn. Do vậy, khi xác định hàm lượng chì, nồng độ 

NaNO2 không quá 1%.  

d)Ảnh hưởng của anion CH3COO
-
 

Pha dung dịch Pb
2+ 

5ppm, với CH3COONa ở các nồng độ khác nhau. Kết quả thu 

được được chỉ ra trong bảng sau:  

C%(CH3COONa) 0 0,5 1,0 2,0 3,0 4,0 6,0 

Abs tb 0,2054 0,2027 0,2004 0,2012 0,1920 0,203 0,1932 

RSD (%) 1,3456 1,3954 0,7057 0,2459 0,4789 01,079 0,1829 

Kết quả thực nghiệm cho thấy, nồng độ CH3COONa ở nồng độ từ 0% đến 6% cho tín 

hiệu hấp thụ quang tương tự nhau sai lệch 4,2% không quá 5% nên không ảnh hưởng đến kết 

quả quá trình đo phổ của chì, độ lặp lại tương đối tốt. 
 



2.4. Đánh giá chung về phương pháp đo Pb đã chọn 

a) Khoảng tuyến tính của phép đo phổ hấp thụ nguyên tử của Pb 

Luận văn chọn phương pháp đường chuẩn để xác định Pb. Để xác định khoảng tuyến 

tính và xây dựng đường chuẩn của chì, chúng tôi pha các dung dịch Pb
2+ 

có nồng độ từ 0,5 

ppm đến 23 ppm trong nền dung dịch HNO3 2%. Tiến hành đo phổ với các điều kiện đo đã 

chọn. Kết quả được trình bày ở bảng sau:  

Mẫu 1 2 3 4 5 6 7 8 9 

Pb
2+

(ppm) 0 0,5 1 2 3 4 5 6 8 

Abs tb 
0,009 0,0251 0,0496 0,0974 0,1386 0,1828 0,213 0,252 0,3284 

RSD (%) 11,31 8,45 6,71 0,51 1,12 1,32 0,79 0,65 0,54 

 

Mẫu 10 11 12 13 14 15 16 17 18 

Pb2+(ppm) 10 12 14 16 18 20 21 22 23 

Abs tb 0,4154 0,4769 0,5381 0,6318 0,7169 0,7692 0,8073 0,8178 0,8235 

RSD (%) 0,66 0,12 0,87 0,32 0,36 0,59 0,21 0,27 0,49 

Khoảng tuyến tính của phép đo chì bằng phương pháp F-AAS trong khoảng 0,520 

ppm, với nồng độ trên 20ppm bắt đầu xuất hiện sự không tuyền tính, như mô tả trên hình vẽ 

sau:  

Sử dụng phần mềm Origin 6.0 để xây dựng đường chuẩn kết quả cho thấy trong 

khoảng nồng độ chì từ 0,5 đến 20 ppm độ hấp thụ quang phụ thuộc tuyến tính vào nồng độ 

chì với độ tương quan r = 0,9993, sai lệch SD=0,00987; kết quả mô tả trên hình vẽ.  

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 



Theo kết quả tính toán từ phần mềm Origin 6.0 phương trình hồi quy đầy đủ của 

đường chuẩn xác định chì bằng phương pháp F - AAS như sau: 

A = (0,0205  0,00958) + (0,03807  0,000913).CPb 

Trong đó: A: độ hấp thụ quang (Abs) 

CPb: nồng độ của chì (mg/l) 

Qua kiểm tra phương pháp không mắc sai số hệ thống.  

b) Giới hạn phát hiện (LOD) và giới hạn định lượng (LOQ)  

Áp dụng công thức:  

b

S
x B

LOD

3
                    

b

S
C B

Q

.10
  

Kết quả thực nghiệm như sau:  

STT Abs tb STT Abs tb STT Abs tb 

1 -0,0025 8 -0,0006 15 -0,0019 

2 -0,0017 9 0,0036 16 -0,0032 

3 0,0018 10 0,001 17 -0,003 

4 -0,0006 11 -0,0002 18 -0,0019 

5 0,0009 12 -0,0018 19 -0,0034 

6 0,0049 13 -0,0026 20 0,0021 

7 0,0022 14 -0,0013 21 0,0028 

Áp dụng công thức đã trình bày ở trên, xác định được:  

   LOD = 0,09 mg/l; LOQ =  0,30 mg/l 

c)  Sai số và độ lặp lại của phép đo 

 Sai số được tính theo công thức: %100% 



t

ti

A

AA
X  

Kết quả như sau: 

Pb
2+

 (ppm) 0,5 10 20 

At 0,0395 0,4012 0,7819 

Lần đo Ai %X Ai %X Ai %X 

1 0,0398 0,76 0,4154 3,50 0,7662 2,01 

2 0,0402 1,77 0,4005 0,17 0,7688 1,68 

3 0,0405 2,53 0,4116 2,59 0,7502 4,05 

4 0,0392 0,76 0,4007 0,12 0,7698 1,55 

5 0,0368 6,84 0,4112 2,49 0,7468 4,49 

6 0,0369 6,58 0,4018 0,14 0,7528 3,72 

7 0,0388 1,77 0,4122 2,74 0,7763 0,72 

8 0,0418 5,82 0,4163 3,76 0,8112 3,75 

9 0,0412 4,30 0,4016 0,10 0,8088 3,44 

10 0,0366 7,34 0,4022 0,25 0,8117 3,81 

Atb 0,03918 3,85 0,4074 1,59 0,77626 2,92 

 Kết quả khảo sát cho thấy sai số tuân theo định luật phân bố Gauss. Điểm đầu và điểm 

cuối vùng tuyến tính sai số mắc phải lớn hơn, ở vùng nồng độ nằm giữa đường chuẩn sai số 

là nhỏ nhất. d) Độ lặp lại của phép đo 



 Độ lặp lại được đánh giá theo các đại lượng như trong công thức:

 
)1(

)( 2







n

AA
S

tbi

             

%100% 
tbA

S
V  

Kết quả tính toán được cho ở bảng sau: 

 

Pb
2+

 (ppm) Độ lệch chuẩn (S) Hệ số biến động (V%) 

0,5 0,001909 4,83 

10 0,009196 2,29 

20 0,026140 3,34 

 Qua việc khảo sát khoảng tuyến tính, xác định sai số và độ lặp lại của phép đo xác 

định Pb theo F-AAS cho thấy phương pháp phân tích có độ nhạy và độ chính xác cao, đồng 

thời lại ổn định, thích hợp cho phép đo định lượng Pb.  

e) Tổng hợp các điều kiện đo phổ Pb 

 Từ kết quả nghiên cứu ở trên, các điều kiện phù hợp nhất cho phép xác định Pb bằng 

F-AAS được chọn. Tổng hợp được chỉ ra ở bảng sau: 

Yếu tố Nguyên tố Pb 

Vạch đo (nm) 217,0 

Khe đo (nm) 1,0 

Cường độ đèn HCL (mA) 8 (60% Imax) 

Chiều cao Burner (mm) 5,0 

Tốc độ dẫn mẫu (ml/phút) 1,2 

Môi trường của mẫu đo (HNO3 %) 2 

Khoảng tuyến tính (ppm) 0,5  20 

3. Kết quả phân tích mẫu thực tế bằng phương pháp F-AAS 

Kết quả phân tích hàm lượng chì cúa chì azotua tại Công ty Hóa chất 21 bằng phương 

pháp F-AAS cho ở bảng sau:  

STT Lô/mẻ 
Khối lượng mẫu 

(g) 
Abs tb 

Nồng độ 

(ppm) 

Hàm lượng chì 

(%) 

1 170/1 0,0241 0,3875 9,640 71,12 

2 178/3 0,0203 0,3240 7,973 69,83 

3 192/4 0,0198 0,3265 8,037 72,17 

4 233/6 0,0257 0,4104 10,242 70,86 

Dựa vào phương pháp F-AAS chúng tôi đã thử xác định hàm lượng chì có trong thuốc 

gợi nổ chì stipnat (C6H(NO2)3O2Pb) đồng thời xác định hàm lượng chì trong nước thải chưa 

qua xử lý, đã qua xử lý bước 1, qua xử lý hoàn chỉnh tại Công ty hóa chất 21. Kết quả thử 

nghiệm cho ở bảng sau: 

STT Tên mẫu Abs tb Kết quả Ghi chú 

1 Chì stipnat lô 

45/1 

0,4122 45,32% Quy định 

43,546,0% 

2 Nước thải chưa 

qua xử lý mẫu 

0,3060 1,5% Lấy tại bể gom nước 

thải chưa qua xử lý 



1 (pha loãng 2000 lần) 

3 Nước thải chưa 

qua xử lý mẫu 

2 

0,1728 0,036% Lấy tại bể điện phân 

(pha loãng 1000 lần) 

4 Nước thải chưa 

qua xử lý mẫu 

3 

0,1766 2,05% Lấy tại bình tiêu hủy 

dung dịch cái 

(pha loãng 5000 lần) 

5 Nước thải đã 

qua xử lý  

0,00143 Không phát 

hiện được 

(≤0,09mg/l) 

TCVN 5945:1995 

quy định nước thải 

cấp B yêu cầu hàm 

lượng chì ≤0,5mg/lít 

*) Đánh giá chung về hai phương pháp xác định hàm lượng chì trong thuốc gợi nổ chì 

azotua 

 Như vậy qua việc sử dụng hai phương pháp xác định hàm lượng chì trong thuốc gợi 

nổ chì azotua cho kết quả tương đương nhau. Tuy nhiên đối với loại mẫu có hàm lượng chì 

lớn thì phương pháp chuẩn độ thể tích đơn giản và có độ chính xác đáp ứng được nhu cầu sản 

xuất, kết quả này phụ thuộc nhiều vào người phân tích, các dung dịch chuẩn, độ pH của dung 

dịch, đồng thời không xác định được những hàm lượng chì có lượng nhỏ trong mẫu như nước 

thải hoặc vết chì trong các loại thuốc gợi nổ.  

Việc sử dụng phương pháp mới F-AAS cho kết quả chính xác, ngoài việc xác định 

được chính xác hàm lượng chì trong thuốc gợi nổ chì azotua như đã trình bày trong luận văn 

có thể xác định chì trong các loại thuốc gợi nổ khác như: chì stipnat (C6H(NO2)3O2Pb), chì 

sunphua xianua Pb(CNS)2, hàm lượng chì trong các loại thuốc hoả thuật có sử dụng các dạng 

oxit chì như: PbO, Pb3O4, PbO2, PbCrO4... đây là những hợp chất cơ bản và không thể thiếu 

để chế tạo các loại hoả cụ phục vụ cho Quốc phòng và nền kinh tế Quốc dân nói chung tại 

Công ty Hoá chất 21, ngoài ra còn xác định được lượng Pb (II) trong nước thải. Đặc biệt 

trong điều kiện sản xuất công nghiệp cần kết quả phân tích nhanh để đáp ứng cho sản xuất thì 

việc sử dụng phương pháp phân tích hàm lượng chì bằng F-AAS là rất phù hợp và hiệu quả 

cao, tuy nhiên đây là phương pháp mới, giá thành thiết bị cao.  

 

KẾT LUẬN 

Qua thời gian thực hiện luận văn, tôi đã triển khai nghiên cứu, thực nghiệm và đã đạt 

được mục tiêu đề ra. Một số kết quả chính của luận văn đã đạt được như sau:  

- Đã nghiên cứu được hiệu suất thu hồi và ảnh hưởng của các yếu tố chính tới việc 

phân tích hàm lượng chì trong thuốc gợi nổ chì azotua khi chuẩn độ theo phương pháp thể 

tích bằng việc sử dụng mô hình hóa thực nghiệm. Kết quả cho thấy ảnh hưởng của độ pH là 

lớn nhất đối với việc xác định hàm lượng chì, còn các yếu tố nhiệt độ, thời gian phân tích ảnh 

hưởng không lớn đối với kết quả chuẩn độ. 

 - Đã nghiên cứu khảo sát lại quy trình phân tích xác định hàm lượng chì trong  thuốc 

gợi nổ chì azotua bằng phương pháp F-AAS. Các kết quả thực nghiệm cho thấy điều kiện 

thích hợp là: Vạch đo: 217,0 nm; khe đo 1,0 nm; cường độ dòng đèn HCL: 8mA; chiều cao 

Burner: 5,0 mm; tốc độ dẫn mẫu: 1,2 ml/phút; môi trường đo trong dung dịch HNO3 nồng độ: 

2%; mẫu chì azotua khi phân tích phải được phá hủy tính nổ bằng NaNO2 10% và HNO3 



10%. Với các điều kiện trên phương pháp phân tích ổn định xác định được vùng tuyến tính từ 

(0,5 20) ppm; giới hạn phát hiện (LOD) 0,09 ppm và giới hạn định lượng (LOQ) là 0,30 

ppm. 

Kết quả phân tích các mẫu cho thấy dùng phương pháp F-AAS hiệu quả hơn so với 

phương pháp chuẩn độ thể tích./. 
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