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L&i néi dau
TCVN 6222 : 1996 hoan toan tuong dudng véi ISO 9174 : 1990 (E)

TCVN 6222:1996 do Tiéu ban Ky thuat Nuéc tinh loc TCVN/TC/F9/SC1 thudc Ban ky thuat
tiéu chudn TCVN/TC/F9 D6 uéng bién soan. Téng cuc Tiéu chuin - Do ludng - Chat luong dé
nghi. B6 Khoa hoc Céng nghé va Méi trudng ban hanh.
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TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 6222:1996

Chat lugng nudc - xac dinh crom tong -
Phuong phap trac pho hap thu nguyén ti

Water quality - Determination of total chromium-
Atomic absorption spectrometri methods

Chuong 1 Qui dinh chung
1.1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh hai phuong phap xac dinh crom téng trong nuéc bang tréc phé hap
thu nguyén t&. Hai phuong phap dudc dé cap trong cac muc riéng biét nhu sau:

Chudng 2: Phuong phap A- Xac dinh crom téng trdc phd hap thu nguyén ti ngon Ia;

Chuong 3: Phuong phap B - Xac dinh crom téng béng trdc phé hap thu nguyén tir hoa nhiét

dién.

Phuong phap A c6 thé ap dung cho viéc phan tich nuéc va nudc thai khi néng dd tir 0,5 mgl/l
dé&n 20 mg/l crom. Khi néng do duéi 0,5 mg/l, c6 thé ti&n hanh xac dinh sau khi lam bay hai

can than mau da dugc axit hoa, cdn than tranh tao két Ila.

Quan trong: Viéc sir dung bay hdi sé lam tang anh hudng cda cac chat hay nhiéu va do

dé véi cac nong dong 0,1 mg/l phai theo phuong phap B
Céc chat gay nhiéu, xem 2.7

Phuong phéap c6 thé ap dung cho viéc phan tich nudc va nudc thai véi néng dd crom tr 5 p g/l
dén 100 p g/l bang cach phun moét thé tich mau 1a 20 p g/l. Co6 thé ap dung phuong phap nay

dé xac dinh cac néng dd cao hon bang cach dung mét thé tich mau nhé hon.
Céc chat gay nhiéu, xem 3.7.
1.2 Tiéu chuan trich dan

TCVN 5922:1995 (ISO 5667-2:1982): Chét lugng nudc - LAy mau - Phan 2- Hudng dan ky

thuat Iay mau;
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TCVN 6993:1995 (ISO 5667-3:1995) Chat Iugng nudc - LAy mau - Phan 3: Hudng dan bao

quan va x{ ly mau.

Chuong 2 Phuong phap A - Xac dinh crom tdng biing tric phé hap
thu nguyén tir ngon Itra

2.1 Nguyén tac

Phuong phap dua trén phép do hap thu nguyén t& ham luong crom clia mau da axit hoé trong
ngon Ilta nitd oxit/axetylen. Do & buéc séng 357,9 nm. Thém lantan dé gidm su gay nhiéu

matrix.
2.2 Cac thuéc thir

T4t ca cac thudc thir thudce loai tinh khiét phan tich. Dung nudc da khit ion hodc nudc dugdc cat
tor dung cung hoan toan bang thuy tinh. Nu6c dung dé xac dinh mau trdng va dé chuan bi
thuéc thr va dung dich chuén phai cé6 ham ludng crom rat thap so v6i ndéng dd nhé nhat can

xac dinh trong mau.

2.3.1 Axit clohydric, p = 1,18 g/ml

2.2.2 Axit nitric p = 1,42 g/ml

2.2.3 Axit nitric, c(HNO;) = 1,5 mol/l

Thém 100 ml axit nitric (2.2.2) vao 600 ml nuéc pha lodng dén 1000 ml.
2.2.4 Hydro peroxit dung dich 30% (m/m)

2.2.5 Lantan clorua, (LaCl,), trong 200 ml axit clohydric (2.2.1), pha lodng dén 1000 ml vGi

nudéc va lac.

Céan than: Phai than trong khi chuan bi dung dich nay vi phan itng cta La,0, véi HCI

phat nhiét manh.
2.2.6 Dung dich com
2.2.6.1 Crom, dung dich g6c chira 1.000 g Cr trén lit.

Say moét phan kali dicromat (K,Cr,O,) & 105°C + 2 h. Lam ngudi va hoa tan 2,825 g + 0,001 g
kali dicromat kho vao trong nuéc, thém 5 ml axit nitric (2.2.2) va pha loang dén 1.000 ml véi

nudc trong mét binh dinh miic mét vach.
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1 ml dung dich chudn nay chita 1,00 mg Cr. Bdo quan dung dich nay trong chai polyetylen
hoac chai thuy tinh bosilicat 6 nhiét dé phong. Dung dich bén & nhiét d6 phong trong 1 nam

néu dudc bao quan trong chd t6i va cé pH tir 1 dén 2.
Chu thich 1 - Dung dich crom géc ban san trén thi trudng.
2.2.6.2 Crom, dung dich chu&n chita 50 u g Cr trén mililit

Dung pipet a8y 50 ml dung dich crom géc (2.2.6.1) cho vao mét binh dinh miic dung tich 1000

ml. Thém 1 ml axit nitric (2.2.2) thém nudc dén vach va lac.

B&o quan dung dich nay trong chai polyetylen ho&c chai thuy tinh posilicat & nhiét dé phong.

Dung dich bén & nhiét d& phong trong 1 thang néu dudc bao quan trong cho téi.
2.3. Thiét bi
Thiét bi thong thudng trong phong thi nghiém, va

2.3.1 Trac phé k& hap thu nguyén t, dudc tran bi moét dén catot réng crom va méot dau dét khi

nitd oxit/axetylen va dudc van hanh theo huéng dan cla nha ché tao.

Can than: Chu yé&u phai tuan thi nghiém ngit nhirng khuyé&n nghi vé an toan ctia nha

ché tao khi dung ngon Ilra nitd oxit/axetylen.
2.3.2 Dung cu thuy tinh

Trudc khi ding nam tat ca cac dung cu thuy tinh 24h trong axit nitric (2.2.3) sau dé xuc ky
bang nuéc.

Quan trong: Khdng dung doé thuy tinh lam sach bing axit cromic.

2.3.3 Mang loc, dudng kinh danh nghia clia 16 0,45 w m, rlra bang axit nitric (2.2.3) va xuc
bang nuéc. (xem 2.2)

2.4 Lay mau va chuan bi lugng mau thir

2.4.1 Lay mau vao chai polyetylen ho3c chai thuy tinh bosilicat da dudc rira sach bang axit

nitric (2.2.3) va xuc bang nudc.
2.4.2 Crom tan trong axit

2.4.2.1 X{r ly mau bang cach cho thém luong vira dd axit nitric (2.2.2) ngay sau khi ldy mau va
diéu chinh tri s6 pH dén gilra 1 va 2.
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2.4.2.2. Thém 1 ml hydro peorxit (2.2.4) va 1 ml axit (2.2.2) vao 90 ml mau axit hoa hoic mét
lugng thich hop khac tuy theo néng dé du kién. Bun séi va lam bay hoi d&n mét thé tich vao
khoang 50 ml.

Quan trong: Chi yéu la mau khong dudc khir dén kho.

2.4.2.3 Thém 10 ml axit nitric (2.2.3) vao dung dich d& bay hai. Chuyén dung dich vao binh
dinh mic 100 ml c6 mét vach. Dung pipet Idy 10 ml dung dich lantan clorua (2.2.5) cho vao

binh, pha loang dén vach bang nudc (xem 2.2) va l3c.
2.4.3 Crom hoa tan

2.4.3.1 Loc mau qua mang loc (2.3.3), cang nhanh cang t6t sau khi 1dy mau va axit hoa ngay
dich loc bang axit nitric (2.2.2) d& c6 pH tur 1 dén 2.

2.4.3.2 Dung pipet 18y 10 ml dung dich lantan clorua (2.2.5) cho vao mét binh dinh mic moét
vach dung tich 100 ml va thém bang dich loc da axit hoa dén vach (2.4.3.1), hodc mét luong

thich hop khac tuy theo néng d6 du kién va lac.
2.5 Cach tién hanh
2.5.1 Th&r mau trdng

Tién hanh thr mau trdng song song Vvdi viéc xac dinh theo cling mét trinh tu va dung cung
lugng nhu nhau cta cac thudc thir nhu khi xac dinh mau, nhung thay mau bang nudc (xem
2.2).

2.5.2 Chuan bi cac dung dich hiéu chuan

Trong méi dot xac dinh tir dung dich hiéu chudn crom (2.2.6.2) chuén bi it nhat 5 dung dich
hiéu chuan bao gém khoadng néng dd can xac dinh nhu sau: dung pipet 1ay 1,00 ml; 2,50 ml;
5,00 ml; 10,00 ml va 20,00 ml dung dich chu&n crom (2.2.6.2) cho vao mét loat cac binh dinh
mic dung tich 100 ml. Cho vao méi binh 2 ml axit nitric (2.2.2) va 10 ml dung dich latan
(2.2.5), dung nudc pha loang dén vach va lac. Cac dung dich nay c6 cac néng doé tuong (ing

crom la 0,5 mg/l; 1 mg/l; 2,5 mg/l, 5 mg/l va 10 mg/l tuong Gng.
2.5.3 Hiéu chuén
Bat may theo huéng dan clia nha ché tao (A = 357,9 nm) dung ngon I(ra nitd /axetylen.

Hat dung dich hiéu chuén (2.5.2) va tan dung mot cach cé hiéu qua nhat cac diéu kién vé hut,

dod cao dén khi va ngon Ilra. Diéu chinh do nhay cla dung cu dén do hap thu "khéng" véi nudc.
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Hat moét loat cac dung dich hiéu chudn (2.5.2) va, lam thanh phén zero, dung dich tring
(2.5.1). V& d6 thi c6 cac ndng d6 crom clia cac dung dich hiéu chudn bang miligam trén lit trén

truc hoanh va cac gia tri dd hap thu tuong Gng trén truc tung.
2.5.4 Po phan mau thir

Hat phan mau th( da chuan bi (2.4.2 hoic 2.4.3) vao ngon I%a va do d6 hap thu ctia crom.

Sau méi phép do hat nude (xem 2.2) va chinh lai vé khéng néu can.
2.6 Biéu thi két qua

2.6.1 Dua vao dd thi hiéu chudn c6 dudc (xem 2.5.3) xac dinh néng dd clia crom tudng (ing

véi cac do hap thu clia phan mau thlr (2.5.4) va clia mau trang (xem 2.5.1).
Tinh toan néng dd crom, biéu thi bang mliligam trén lit cia mau bang céng thic:

100
p(Cr), = p(Cr), X7

trong do
p (Cr), la ndng d6 crom (ing v&i d6 hap thu cia mau th{ trang, tinh bang miligam trén lit;

p (Cr), 1a néng dd crom, tuong (ng véi do hap thu cla phan mau thi, tinh bang miligam trén
lit;

V la thé tich, cia m&u d& axit hoa 18y dé phan tich tinh bang mililit.
2.6.2 B6 cinh xac

Phép thir cla lién phong thi nghiém dudc tién hanh vao thang giéng nam 1985 cho céac sd liéu

dau:
Loai mau n X, X y o, VC ox VCg
Dung dich chuén 11 43 150 146 975 0,08 06 0,79 55

4 4 8

Nuéc v6i nong do 14 56 20 206 103, 0,05 26 0,21 10,6
dudc thém vao 0 3 8

trong d6

| la sé lugng phong thi nghiém;
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n la s6 lugng mau (khéng tinh s6 nam ngoai);

X, la néng dd clia mau thir, tinh bang miligam trén lit

x la s6 trung binh toan phan, tinh bang microgam trén lit;
y 1a hiéu suat phat hién, biéu thi bang %;

o, la d6 léch chuén cta dd lap lai, tinh ba&ng miligam/Iit
VC, la hé s& bién thién ctia d6 13p lai, biéu thi bang %:;

o & la d6 léch chuyén clia do tai 1ap, tinh bang miligam/lit;
VCx la hé s6 bién thién ctia d6 tai 1ap, biéu thi bang %.
2.7 Cac chat gay nhiéu

Céc ion sau day da dudc thlr va chiing td khéng gay nhiéu véi cac néng dd nhd hon mic chi

ra dudi day.
Bang 1
lon Néng dé mg/l lon Nong dé mg/l
Sunfat 10 000 Sat 500
Clorua 2000 Niken 100
Natri 9 000 Péng 100
Kali 2 000 Coban 100
Magié 2 000 Nhém 100
Canxi 2 000 Kém 100

Téng can kho clia mau nuéc khéng dudc vuot qua 15 g/l va dd dan dién phai nhoé hon 20

mS/cm

Chu thich 2- anh hudng cla cac chat cé thé gay nhiéu, cé thé dudc xac dinh béng cach phan
tich cac mau c6 crom va cac néng dd khac nhau clia chat gay nhiéu tiém tang bang cach sl
dung phuong phap bé sung chuén.

2.8 Bao cao két qua

8
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B4o céo két qua co cac théng tin sau:
a) ghi tham khao tiéu chuén nay;

b) ghi tham khao phuong phéap st dung;
¢) nhan biét toan bé mau thi;

d) moi thong tin khac lién quan dén céach ti€én hanh.



TCVN 6222 : 1996

Chuong 3 Phuong phap B - Xac dinh crom téng biing tric phé hap
thu nguyén tir hoa nhiét dién

3.1 Nguyén tac

Crom dudc xac dinh truc ti€p trong cac mau da axit hoa bang trdc phd hap thu nguyén tir hoa
nhiét dién. Mau dudc phun vao mét 8ng graphit dét néng bang dién va dé hap thu dudc do &

budc séng 357,9 nm. N&u can, st dung ky thuat bé sung chuén.
3.2 Thuéc thu

3.2.1 Xem 2.2.

3.2.2 Crom, dung dich chuén chdra 0,5 u m Cr trén mililit.

Dung pipet 1ay 10 ml dung dich chuan crom (2.2.6.2) cho vao binh dinh miic dung tich 1000 ml

mot vach. Thém 10 ml axit nitric (2.2.2) va dung nudc pha loang dén vach.

B&o quan trong chai polyetylen & nhiét dd phong. Dung dich nay bén it nhat trong 1 thang.
3.3 Thiét bj

Cac thiét bi théng thudng trong phong thi nghiém, va

3.3.1 Trac phé k& hap thu nguyén tl, cé trang bi bang mét may nguyén tir hoa nhiét dién, dén

catot réng crom va moét thiét bi thich hdp dé hiéu chinh cac chat hap thu khéng dac thu.
3.3.2 6ng nguyén t&r hoa

Nhiing 6ng nay thay déi tuy thuéc vao dung cu dudc sif dung nhung phai phi nhiét phan va
dudc cho vao phong diéu hoa trudc khi st dung theo huéng dan clia nha ché tao.

Chu thich 3- Cho phép st dung mot bé L'vov.

3.3.3. 6ng phun mau tu déng hosc vi bom tiém, c6 thé tich thich hap.
Dé& c6 dd chinh xac t6t can phai c6 mét 8ng phun mau tu déng.

3.4 Lay mau va chuan bi cac phan mau

Theo c4c trinh tu m6 ta 6 2.4 nhung bd dung dich lantan.

10
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Quan trong: Do mirc crom dugc xac dinh rat thap, diéu quan trong 1a phai dic biét cha

y tranh gay nhiém ban & tat ca cac giai doan 1ay mau va phan tich.
3.5 Cach tién hanh
3.5.1 Thé&r mau trdng

Tién hanh th mau trdng song song véi viéc xac dinh theo cling mét trinh tu va st dung nhiing

lugng cac thudc thlr nhu trong xac dinh mau, nhung thay thé phan mau thir bang nuéc.
3.5.2 Chuan bi cac dung dich hiéu chuén

Trudc mbi dot xac dinh, dung dung dich chudn crom (3.2.2) chuén bi it nhat nam dung dich
hiéu chuén véi pham vi cac néng dd can xac dinh. Dung dung dich trdng lam thanh phan zero
(xem 3.5.1). D6 tuyén tinh clia d6 thi hiéu chudn sé phu thudc vao loai dung cu dudc st dung,
do vay can kiém tra do tuyén tinh cla do thi trudc khi dung. Néu dé thi hiéu chuin di chéch
dang ké so véi tuyén tinh, st dung dung dich c6 néng dd 16n hon nhat lam dung dich hiéu
chuén cao nhét, chuan hiéu chudn cao nhét trén phan tuyén tinh ctia dudng con hiéu chuén,

va sau do diéu chinh tuy theo pham vi ndng dd clia phuong phap.

Vi du, d&€ bao gém pham vi giita 5 n g/l va 25 u g/l dung pipet 1ay 1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 ml, va 5
ml dung dich chuan crom (3.2.2) cho vao mét binh dinh méc 100 ml, thém 1 ml axit nitric
(2.2.2) vao mdi binh. Dung nudc pha lodng dén vach va khudy. Cac dung dich nay chira 5 u
g/l, 10 ug/l, 15 u g/l, 20 w g/l va 25 u g/l Cr tuong Gng.

3.5.3 Hiéu chuén va xac dinh
Bat may theo huéng dan clia nha ché tao.

3.5.3.1 Phun vao 8ng nguyén ti hoa (3.3.2) mét thé tich dung dich hiéu chuén (3.5.2) du dé
c6 dugc mot dd nhay thich hdp véi dung cu dang st dung (xem chd thich 1).

Dung mét dung cu tu I&y mau hodc bom tiém (3.3.3) phun dung dich trdng (xem 3.5.1) va cac
dung dich hiéu chuan (3.5.2). B nhay ctia dung cu bang dién tich dinh (ho&c chon chiéu cao

dinh) va vé d6 tho hiéu chudn nhumoé ta & 2.5.3.

Phun phan mau thir (2.4.2 hoac 2.4.3) va do d6 nhay bang cach xac dinh dién tich dinh (hoac

chiéu cao dinh). Tién hanh méi xac dinh hai lan.

Chu thich:

11
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4- Tuy thudc vao dung cu st dung, thé tich phan mau thi thich hop nén 1ay trong khoang tir 5 Gml dén
30 u I. Lugng thé tich nhu vay phai nhu nhau d6i véi tat ca cac phan mau thlr, dung dich hiéu chuan va

mau trang.

5- M6t s6 chéat lam gidm nhe matrix d6i véi phép xac dinh nay da duoc kién nghi ap dung. Hau hét cac

nha ché tao déu c6 khuyén nghi cac chéat lam gidm nhe déi véi thiét bi clia minh.
3.5.3.2 Trinh tu dung phuong phap thém chuin
Khi nghi ngd c6 cac gay nhiéu matrix, phai sif dung trinh tu nay.

Dung pipet 18y 5 ml cGia phan mau thr da dudc xU ly trudc (2.4.2 hodc 2.4.3) cho vao méi binh
trong s6 bdn binh do thé tich: 10 ml. Thém 0,5 ml axit nitric (2.2.2) vao méi binh. Duing pipet
cho Ian lugt vao loat binh nay 0,0 ml, 0,10 ml; 0,30 ml, va 0,60 ml dung dich chuin crom

(3.2.2). Thém nuéc dén vach vao méi binh (xem 2.2) va khuay.
3.6 Biéu thi két qua

3.6.1 N&u thay la khéng c6 nhiéu (3.7), xac dinh néng dé cla crom tir dé thi hiéu chuan tuong

(g v&i dién tich dinh (hodc dé cao dinh) clia mau va cla mau thi trAng nhu mé ta & diéu 2.6.

3.6.2 N&u phuong phap thém chuén (3.5.3.2) dudc dung dé vé db thi véi cac gia tri d6 hap thu
trén truc tung va néng dé crom trén truc hoanh. Tinh néng d6 crom clia cAc mau nuéc tu gia tri
clia khoang ch&n am trén truc hoanh, c6 tinh dén gia tri clla mau thit trdng va moi su pha

lodng mau trong qua trinh x{ ly trude.
3.6.3 B6 chinh xac

Pép thir gilra cac phong thi nghiém ti€n hanh trong thang giéng nam 1985 cho cac dir liéu sau:

Loai mau I n X, X y 6, VC, ox VCx
Dung dich chuén 18 71 250 239 96,0 068 29 358 149
9 3 9 6

Nuéc v6i nong do 18 72 10,0 10,9 109, 0,69 6,2 4,04 37,0
dudc thém vao 4 4 0 5

trong do6:
| la s6 lugng phong thi nghiém;

n la s6 lugng mau (khéng tinh s6 nam ngoai);

12



TCVN 6222

X, la néng d6 ctia mau thdr, tinh bang miligam trén it

x 1a s8 trung binh toan phan, tinh bdng microgam trén lit;
y 13 hiéu suéat phat hién, biéu thi bang %;

6 . la d6 léch chuén cta dd lap lai, tinh b&ng miligam/Iit
VC, 14 hé s6 bién thién clia d6 14p lai, biéu thi bang %;

o & la d6 léch chuyén clia do tai 1ap, tinh bang miligam/lit;
VCx la hé s6 bién thién ctia do tai 1ap, biéu thi bang %.

3.7 Cac chat gay nhiéu

: 1996

Xac dinh anh hudng cla cac chat gay nhiéu ti€n hanh bang cach phan tich clia cac mau dugc

thém crom va cac néng do va cac chat gay nhiéu tiém tang v6i néng do khac nhau.
3.8 Bao cao két qua

Xem 2.8.
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