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Lêi nãi ®Çu 
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t i ª u   c h u È n   q u è c   g i a  TCVN 1673 : 2007 

XuÊt b¶n lÇn 2 

QuÆng s¾t −−−− X¸c ®Þnh hµm l−îng crom −−−−  

Ph−¬ng ph¸p quang phæ hÊp thô nguyªn tö ngän löa 

Iron ores – Determination of chromium content –  

Flame atomic absorption spectrometric method 

C¶nh b¸o   Tiªu chuÈn nµy cã thÓ liªn quan ®Õn c¸c vËt liÖu, thao t¸c vµ thiÕt bÞ nguy h¹i.  

Tiªu chuÈn nµy kh«ng ®Ò cËp ®Õn nh÷ng vÊn ®Ò vÒ an toµn liªn quan ®Õn viÖc sö dông chóng. 

Tr¸ch nhiÖm cña ng−êi sö dông tiªu chuÈn nµy lµ ph¶i thiÕt lËp c¸c quy t¾c phï hîp vÒ søc khoÎ, 

an toµn vµ x¸c ®Þnh c¸c giíi h¹n cho phÐp tr−íc khi sö dông.  

1   Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p quang phæ hÊp thô nguyªn tö ngän löa ®Ó x¸c ®Þnh hµm 

l−îng crom trong quÆng s¾t.  

Ph−¬ng ph¸p nµy cã thÓ ¸p dông cho d¶i hµm l−îng crom tõ 0,0016 % ®Õn 0,1 % khèi l−îng 

trong quÆng s¾t nguyªn khai, tinh quÆng vµ s¾t kÕt khèi, kÓ c¶ c¸c s¶n phÈm thiªu kÕt. 

2   Tµi liÖu viÖn dÉn 

C¸c tµi liÖu viÖn dÉn sau lµ cÇn thiÕt khi ¸p dông tiªu chuÈn nµy. §èi víi c¸c tµi liÖu viÖn dÉn ghi 

n¨m c«ng bè th× ¸p dông b¶n ®−îc nªu. §èi víi c¸c tµi liÖu viÖn dÉn kh«ng ghi n¨m c«ng bè th× 

¸p dông phiªn b¶n míi nhÊt, bao gåm c¶ c¸c b¶n söa ®æi (nÕu cã). 

TCVN 1664 : 2007 (ISO 7764 : 2006)   QuÆng s¾t – ChuÈn bÞ mÉu thö ®· sÊy s¬ bé ®Ó ph©n tÝch  

ho¸ häc. 

TCVN 4851 (ISO 3696)   N−íc dïng ®Ó ph©n tÝch trong phßng thÝ nghiÖm – Yªu cÇu kü thuËt vµ 

ph−¬ng ph¸p thö. 

TCVN 7151 (ISO 648)   Dông cô thÝ nghiÖm b»ng thñy tinh – Pipet mét møc. 

TCVN 7153 (ISO 1042)   Dông cô thÝ nghiÖm b»ng thñy tinh  – B×nh ®Þnh møc.  
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ISO 3082   Iron ores – Sampling and sample preparation procedures (QuÆng s¾t – Quy tr×nh lÊy 

mÉu vµ chuÈn bÞ mÉu). 

3   Nguyªn t¾c          

Ph©n hñy phÇn mÉu thö b»ng axit clohydric vµ axit nitric. 

PhÇn lín s¾t trong n−íc läc ®−îc lo¹i b»ng c¸ch chiÕt víi 4-metylpentan-2-one.  

Nung phÇn cÆn kh«ng tan vµ lo¹i bá silic dioxit b»ng c¸ch c« víi axit flohydric vµ axit sulfuric. 

CÆn ®−îc nung ch¶y víi hçn hîp natri cacbonat vµ natri tetraborat, sau ®ã hoµ tan b»ng axit 

clohydric råi gép chung víi dung dÞch chÝnh. 

Phun dung dÞch vµo ngän löa cña m¸y hÊp thô nguyªn tö sö dông ®Çu ®èt nit¬ oxit – axetylen. 

So s¸nh gi¸ trÞ ®é hÊp thô thu ®−îc víi gi¸ trÞ ®é hÊp thô cña dung dÞch hiÖu chuÈn. 

4   Thuèc thö   

Trong qu¸ tr×nh ph©n tÝch, chØ sö dông thuèc thö tinh khiÕt ph©n tÝch.   

4.1   N−íc, phï hîp víi lo¹i 2 nh− quy ®Þnh trong TCVN 4851 (ISO 3696). 

4.2   Natri cacbonat (Na2CO3), bét khan. 

4.3   Natri tetraborat (Na2B4O7), bét khan. 

4.4   Lithi tetraborat (Li2B4O7), bét khan. 

4.5   Axit clohydric, ρ 1,16 g/ml ®Õn 1,19 g/ml. 

4.6   Axit clohydric, ρ 1,16 g/ml ®Õn 1,19 g/ml, pha lo·ng 2 + 1. 

4.7   Axit clohydric, ρ 1,16 g/ml ®Õn 1,19 g/ml, pha lo·ng 1 + 1. 

4.8   Axit clohydric, ρ 1,16 g/ml ®Õn 1,19 g/ml, pha lo·ng 2 + 100. 

4.9   Axit nitric, ρ 1,4 g/ml.  

4.10   Axit nitric, ρ 1,4 g/ml, pha lo·ng 1 + 1. 

4.11   Axit flohydric, ρ 1,13 g/ml, 40 % khèi l−îng, hoÆc ρ 1,19 g/ml, 48% khèi l−îng. 

4.12   Axit sulfuric, ρ 1,84 g/ml.  

4.13   Axit sulfuric, ρ 1,84 g/ml, pha lo·ng 1 + 1.  

4.14   Metylpentan-2-one, (metyl isobutyl keton, MIBK). 

4.15   Dung dÞch crom tiªu chuÈn A, 100 µg Cr/ml. 
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Hoµ tan 0,100 0 g kim lo¹i crom [®é tinh khiÕt > 99,9 % khèi l−îng, xem Chó thÝch t¹i 4.16] trong 

20 ml axit clohydric (4.7). Sau khi lµm nguéi chuyÓn sang b×nh ®Þnh møc 1 000 ml, Pha lo·ng b»ng 

n−íc (4.1) ®Õn thÓ tÝch vµ l¾c ®Òu.   

4.16   Dung dÞch crom tiªu chuÈn B, 10 µg Cr/ml. 

ChuyÓn 100,0 ml dung dÞch tiªu chuÈn crom A (4.15) vµo b×nh ®Þnh møc 1 000 ml. Pha lo·ng 

b»ng n−íc ®Õn thÓ tÝch vµ l¾c ®Òu. 

Chó thÝch   §é tinh khiÕt cña kim lo¹i c«ng bè trong chøng nhËn th«ng th−êng kh«ng tÝnh ®Õn sù cã mÆt 

cña c¸c khÝ hÊp phô nh− oxy, cacbon monoxit, …v.v. 

5   ThiÕt bÞ, dông cô 

ThiÕt bÞ th«ng th−êng cña phßng thÝ nghiÖm, bao gåm pipet mét v¹ch, b×nh ®Þnh møc phï hîp víi 

c¸c quy ®Þnh cña TCVN 7151 (ISO 648) vµ TCVN 7153 (ISO 1042) vµ c¸c thiÕt bÞ, dông cô sau. 

5.1   ChÐn b¹ch kim, dung tÝch tèi thiÓu 25 ml. 

5.2   Lß móp 

5.3   M¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö, ®−îc trang bÞ ®Çu ®èt dinit¬ oxit – axetylen  

C¶nh b¸o   BËt vµ t¾t ngän löa dinit¬ oxit – axetylen ph¶i theo h−íng dÉn cña nhµ s¶n xuÊt ®Ó 

tr¸nh nguy c¬ næ. Ph¶i ®eo kÝnh mµu an toµn khi ®Çu ®èt ®ang lµm viÖc. 

M¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö ph¶i ®¸p øng c¸c tiªu chÝ sau: 

a)  §é nh¹y tèi thiÓu – ®é hÊp thô cña dung dÞch hiÖu chuÈn cã nång ®é cao nhÊt (xem 7.4.4) 

ph¶i b»ng Ýt nhÊt lµ 0,3. 

b)  §é tuyÕn tÝnh – ®é dèc cña ®å thÞ ®−êng chuÈn víi d¶i nång ®é trªn 20 % d−íi ®iÓm cao nhÊt 

cña nång ®é (biÓu thÞ b»ng sù thay ®æi ®é hÊp thô) kh«ng nhá h¬n 0,7 cña gi¸ trÞ ®é dèc ë d¶i 

nång ®é d−íi 20 %  khi x¸c ®Þnh theo cïng ph−¬ng ph¸p. 

c)  §é æn ®Þnh tèi thiÓu – ®é lÖch chuÈn cña ®é hÊp thô cña dung dÞch hiÖu chuÈn cã nång ®é cao 

nhÊt vµ ®é lÖch chuÈn cña dung dÞch hiÖu chuÈn tr¾ng, ®−îc tÝnh tõ sè l−îng ®ñ lín c¸c phÐp 

®o lÆp l¹i t−¬ng øng, kh«ng ®−îc nhá h¬n 1,5 % vµ 0,5 % gi¸ trÞ trung b×nh ®é hÊp thô cña 

dung dÞch hiÖu chuÈn cã nång ®é cao nhÊt. 

Nªn sö dông thiÕt bÞ ghi vµ/hoÆc thiÕt bÞ hiÖn sè ®Ó ®¸nh gi¸ c¸c tiªu chÝ a), b) vµ c) vµ cho c¸c 

lo¹t phÐp ®o. 

Chó thÝch   Th«ng sè thiÕt bÞ cã thÓ thay ®æi víi tõng lo¹i. C¸c th«ng sè sau ®· ®−îc sö dông tèt trong 

nhiÒu phßng thÝ nghiÖm vµ cã thÓ sö dông nh− c¸c h−íng dÉn. 

–  Dßng ®Ìn cat«t rçng      10 mA 
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–  B−íc sãng        357,9 nm 

–  Tèc ®é dßng dinit¬ oxit       ≈ 10 l/phót 

–  Tèc ®é dßng axetylen     5  l/phót 

Sö dông ngän löa dinit¬ oxit – axetylen. 

Trong c¸c thiÕt bÞ kh«ng sö dông tèc ®é dßng khÝ nªu trªn, th× tû lÖ cña tèc ®é dßng khÝ nµy lµ c¸c 

h−íng dÉn h÷u Ých ®Ó tham kh¶o. 

6   LÊy mÉu vµ mÉu thö 

6.1   MÉu phßng thÝ nghiÖm 

§Ó ph©n tÝch, sö dông mÉu phßng thÝ nghiÖm cã cì h¹t nhá h¬n 100 µm ®−îc lÊy vµ chuÈn bÞ 

theo ISO 3082. Trong tr−êng hîp quÆng cã hµm l−îng n−íc liªn kÕt ®¸ng kÓ hoÆc c¸c hîp chÊt 

cã thÓ bÞ «xy ho¸, sö dông cì h¹t nhá h¬n 160 µm. 

Chó thÝch   H−íng dÉn vÒ hµm l−îng n−íc liªn kÕt ®¸ng kÓ vµ c¸c hîp chÊt cã thÓ bÞ «xy ho¸ theo 

TCVN 1664 : 2007 (ISO 7764 : 2006). 

CÇn ®¶m b¶o r»ng mÉu kh«ng ®−îc nghiÒn trong cèi niken/crom 

6.2   ChuÈn bÞ mÉu thö ®[ sÊy s¬ bé 

Trén ®Òu mÉu phßng thÝ nghiÖm vµ tiÕn hµnh lÊy c¸c mÉu ®¬n, tõ ®ã lÊy ra c¸c mÉu thö sao cho 

®¶m b¶o tÝnh ®¹i diÖn cho toµn bé mÉu trong thïng. SÊy mÉu thö ë 105 oC ± 2 oC theo TCVN 1664 : 2007 

(ISO 7764 : 2006). (§©y lµ mÉu thö ®· sÊy s¬ bé). 

7   C¸ch tiÕn hµnh 

7.1   Sè phÐp x¸c ®Þnh     

TiÕn hµnh ph©n tÝch ®éc lËp Ýt nhÊt hai phÐp x¸c ®Þnh trªn cïng mét mÉu thö ®· sÊy s¬ bé, theo Phô lôc A. 

Chó thÝch   Kh¸i niÖm “®éc lËp” cã nghÜa lµ kÕt qu¶ thø hai vµ bÊt kú kÕt qu¶ ngo¹i suy nµo kh«ng bÞ ¶nh 

h−ëng bëi c¸c kÕt qu¶ tr−íc. §èi víi ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch cô thÓ nµy, ®iÒu kiÖn nµy hµm ý lµ viÖc t¸i diÔn 

quy tr×nh ®−îc thùc hiÖn do cïng ng−êi thao t¸c t¹i thêi ®iÓm kh¸c hoÆc do mét ng−êi thao t¸c kh¸c, kÓ c¶ 

viÖc hiÖu chuÈn l¹i thÝch hîp trong mçi tr−êng hîp. 

7.2   PhÇn mÉu thö      

LÊy mét sè mÉu ®¬n, c©n kho¶ng 1 g mÉu thö ®· sÊy s¬ bé 6.2, chÝnh x¸c ®Õn 0,000 2 g. 

Thao t¸c lÊy vµ c©n phÇn mÉu thö ph¶i nhanh ®Ó tr¸nh hÊp thô l¹i ®é Èm. 
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7.3   PhÐp thö tr¾ng vµ phÐp thö kiÓm tra      

Trong mçi lo¹t phÐp thö, tiÕn hµnh song song mét phÐp thö tr¾ng vµ mét phÐp thö chÊt chuÈn 

®−îc chøng nhËn cïng lo¹i víi mÉu quÆng trong cïng mét ®iÒu kiÖn. MÉu thö ®· sÊy s¬ bé cña 

chÊt chuÈn ®−îc chøng nhËn ph¶i ®−îc chuÈn bÞ nh− quy ®Þnh t¹i 6.2. 

ChÊt chuÈn ®−îc chøng nhËn ph¶i cïng lo¹i víi mÉu ph©n tÝch vµ tÝnh chÊt cña hai mÉu ph¶i gÇn 

gièng nhau ®Ó ®¶m b¶o, trong c¶ hai tr−êng hîp kh«ng cÇn cã sù thay ®æi ®¸ng kÓ trong quy 

tr×nh ph©n tÝch. Khi kh«ng cã chÊt chuÈn ®−îc chøng nhËn, cã thÓ sö dông chÊt chuÈn (xem 8.2.4) 

Khi thùc hiÖn ph©n tÝch vµi mÉu cïng lóc, cã thÓ sö dông gi¸ trÞ phÐp thö tr¾ng cho mét lÇn thö, 

víi ®iÒu kiÖn sö dông cïng quy tr×nh vµ sö dông cïng chai thuèc thö. 

Khi thùc hiÖn ph©n tÝch cïng lóc vµi mÉu cña cïng lo¹i quÆng, cã thÓ dïng chung kÕt qu¶ ph©n 

tÝch cña chÊt chuÈn ®−îc chøng nhËn. 

7.4   PhÐp x¸c ®Þnh    

7.4.1   Ph©n hñy phÇn mÉu thö  

ChuyÓn phÇn mÉu thö (7.2) vµo trong cèc cao thµnh 250 ml. TÈm −ít b»ng vµi mililit n−íc (4.1). 

Thªm 25 ml axit clohydric (4.5), ®Ëy cèc b»ng n¾p kÝnh ®ång hå vµ ®un nãng trong 1 giê trªn tÊm 

gia nhiÖt ®iÒu chØnh ®Ó nhiÖt ®é ®Õn 100 oC b»ng c¸ch dïng cèc thö cã chøa mét l−îng axit 

sulfuric (4.12) t−¬ng tù.  

NÕu cã nhiÒu cÆn kh«ng tan, tiÕp tôc ®un ë vïng nhiÖt ®é cao h¬n cña tÊm gia nhiÖt, tr¸nh ®Ó 

dung dÞch s«i. 

Sau khi ®un, thÓ tÝch dung dÞch gi¶m ®i kho¶ng 10 ml. 

Thªm 5 ml axit nitric (4.9) vµ 0,2 ml axit sulfuric (4.13), ®un tiÕp trong kho¶ng 15 phót råi c« dung 

dÞch ®Õn gÇn kh«. 

NÕu mÉu thö cã hµm l−îng bari cao, kh«ng cÇn thªm axit sulfuric (4.13). 

Ph¶i ®Ëy n¾p kÝnh ®ång hå ®Ó ng¨n sù th¨ng hoa cña c¸c clorua. Trong qu¸ tr×nh c«, më hÐ n¾p 

kÝnh ®ång hå.  

Thªm 20 ml axit clohydric (4.7) vµ ®un nãng ®Ó hoµ tan c¸c muèi. Lµm nguéi, tia röa n¾p kÝnh 

®ång hå vµ thµnh cèc, råi läc dung dÞch qua giÊy läc mÞn chøa bét läc (tõ 0,3 g ®Õn 0,4 g khèi 

l−îng kh«) vµo trong cèc 200 ml. T¸ch cÈn thËn tÊt c¶ c¸c h¹t b¸m dÝnh b»ng que thñy tinh bäc 

cao su hoÆc m¶nh giÊy läc Èm, råi chuyÓn vµo phÔu läc, röa giÊy läc b»ng axit clohydric Êm (4.8) 

cho ®Õn khi kh«ng cßn nhËn thÊy s¾t, vµ röa l¹i giÊy läc ba ®Õn bèn lÇn b»ng n−íc Êm (4.1). Gi÷ 

n−íc läc vµ n−íc röa trong cèc 200 ml nh− lµ dung dÞch chÝnh. ChuyÓn giÊy läc vµ cÆn läc vµo 

chÐn b¹ch kim (5.1). 
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7.4.2   Lo¹i s¾t    

§un nãng dung dÞch chÝnh vµ c« ®Õn gÇn kh«. Hoµ tan c¸c muèi trong 15 ml axit clohydric (4.6) 

råi chuyÓn vµo phÔu chiÕt 200 ml. Röa cèc b»ng 20 ml axit clohydric (4.6) vµ chuyÓn n−íc röa  

vµo phÔu. 

Thªm 50 ml 4-metylpentan-2-one (4.14) vµo phÔu vµ l¾c trong 1 phót. §Ó ph©n líp råi lÊy líp 

chÊt láng phÝa d−íi vµo cèc 200 ml. Röa líp h÷u c¬ b»ng c¸ch thªm 10 ml axit clohydric (4.6) vµo 

phÔu chiÕt vµ l¾c trong 30 gi©y. §Ó ph©n líp råi lÊy líp chÊt láng phÝa d−íi vµo cèc 200 ml chøa 

líp chÊt láng ban ®Çu. Lo¹i bá líp h÷u c¬. 

§un nhÑ dung dÞch vµ ®uæi ®Õn gÇn nh− hoµn toµn 4-metylpentan-2 trong dung dÞch. Sau ®ã 

thªm 5 ml axit nitric (4.9) vµ c« ®Õn kh«. Hoµ tan muèi trong 20 ml axit clohydric (4.7). 

7.4.3   Xö lý cÆn    

SÊy vµ tro ho¸ giÊy läc trong chÐn b¹ch kim (5.1) ë nhiÖt ®é thÊp (500 oC ®Õn 800 oC), vµ nung 

cÆn. Lµm nguéi, tÈm −ít b»ng 1 ®Õn 2 giät n−íc (4.1), thªm 3 giät axit sulfuric (4.12) vµ 5 ml axit 

flohydric (4.11). C« chËm ®Ó ®uæi silic dioxit vµ ®un nãng tiÕp tôc ®Ó lo¹i axit sulfuric. Nung ë  

800 oC trong vµi phót råi ®Ó nguéi. Thªm 1,2 g hçn hîp 0,8 g natri cacbonat (4.2) vµ 0,4 g  

natri tetraborat (4.3) vµo cÆn vµ trén ®Òu. §un nhÑ trong vµi phót sau ®ã nung ë 1000 oC kho¶ng  

15 phót trong lß móp (5.2) hoÆc trªn ®Çu ®èt kh«ng khÝ nÐn trong thêi gian ®ñ ®Ó ch¶y ®ång ®Òu. 

Cã thÓ sö dông lithi tetraborat (4.4) thay cho natri tetraborat (4.3). Trong tr−êng hîp nµy,  

natri tetraborat còng ph¶i thay thÕ b»ng lithi tetraborat trong dung dÞch hiÖu chuÈn (7.4.4) vµ 

dung dÞch ®Ó ®iÒu chØnh ngän löa (7.4.5). 

§Ó chÐn nguéi, thªm 10 ml axit clohydric (4.7) råi ®un nhÑ ®Ó hoµ tan khèi ch¶y. Gép dung dÞch 

nµy víi dung dÞch chÝnh tõ (7.4.2), ®un nãng ®Ó lo¹i cacbon dioxit råi lµm nguéi. ChuyÓn vµo b×nh 

®Þnh møc 100 ml (®èi víi mÉu cã hµm l−îng crom nhá h¬n 0,01 % tÝnh theo khèi l−îng, sö dông 

b×nh ®Þnh møc 50 ml). Pha lo·ng b»ng n−íc (4.1) ®Õn thÓ tÝch vµ l¾c ®Òu. (§©y lµ dung dÞch thö). 

7.4.4   ChuÈn bÞ dung dÞch hiÖu chuÈn 

Cho vµo d·y s¸u cèc dung tÝch 200 ml, 30 ml axit clohydric (4.7), 0,2 ml axit sulfuric (4.13) vµ hçn 

hîp 0,8 g natri cacbonat (4.2) vµ 0,4 g natri tetraborat (4.3). §un nãng ®Ó lo¹i bá cacbon dioxit vµ 

®Ó nguéi. 

Dïng pipet hoÆc buret thªm 0 ml; 1,0 ml; 3,0 ml; 5,0 ml; 7,0 ml vµ 10,0 ml dung dÞch crom  

tiªu chuÈn A (4.15) ®èi víi c¸c mÉu chøa tõ 0,01 % ®Õn 0,1 % crom, hoÆc dung dÞch crom  

tiªu chuÈn B (4.16) ®èi víi c¸c mÉu chøa crom tõ 0,001 % ®Õn 0,01 %. 

ChuyÓn lÇn l−ît vµo s¸u b×nh ®Þnh møc 100 ml (b×nh ®Þnh møc 50 ml ®èi víi dung dÞch crom tiªu 

chuÈn B), pha lo·ng b»ng n−íc (4.1) ®Õn thÓ tÝch vµ l¾c ®Òu. C¸c dung dÞch hiÖu chuÈn nµy cã 
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kho¶ng nång ®é tõ 0 µg/ml ®Õn 10 µg/ml trong tr−êng hîp dung dÞch tiªu chuÈn AhoÆc tõ 0 µg/ml 

®Õn 2 µg/ml trong tr−êng hîp dung dÞch tiªu chuÈn B. 

7.4.5   ChuÈn bÞ dung dÞch ®iÒu chØnh ngän löa  

Sö dông dung dÞch hiÖu chuÈn crom cã nång ®é cao nhÊt ®−îc chuÈn bÞ t¹i 7.4.4, sö dông dung 

dÞch crom tiªu chuÈn A (4.15).  

7.4.6   ChØnh m¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö 

Tèi −u ho¸ tÝn hiÖu thiÕt bÞ theo 5.3. §Æt b−íc sãng 357,9 nm ®Ó nhËn ®−îc ®é hÊp thô cùc tiÓu 

vµ ®iÒu chØnh sè ®o ®é hÊp thô vÒ zero. BËt ngän löa dinit¬ oxit – axetylen. Sau 10 phót sÊy l¹i 

®Çu ®èt, nÕu cÇn, phun n−íc vµ ®iÒu chØnh l¹i sè ®o ®é hÊp thô vÒ zero. Phun dung dÞch hiÖu 

chuÈn crom cã nång ®é cao nhÊt (7.4.4) vµ chØnh dßng nhiªn liÖu vµ vÞ trÝ ®Çu ®èt ®Ó thu ®−îc ®é 

hÊp thô cùc ®¹i.  

Chó thÝch   ë ®iÒu kiÖn tèi −u ®Ó lo¹i bá nhiÔu cña crom, ®é nh¹y cã thÓ gi¶m kho¶ng tõ 10 % ®Õn 20 %. 

KiÓm tra viÖc duy tr× c¸c ®iÒu kiÖn ®èi víi ®é hÊp thô b»ng zero vµ ®¸nh gi¸ theo 5.3. 

LÆp l¹i viÖc phun n−íc vµ dung dÞch hiÖu chuÈn crom cã nång ®é cao nhÊt ®Ó kh¼ng ®Þnh ®é hÊp 

thô ®äc ®−îc kh«ng cã sai sè thiÕt bÞ. §Æt sè ®o ®é hÊp thô cña n−íc vÒ zero.  

7.4.7   PhÐp ®o hÊp thô nguyªn tö    

Phun c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn (7.4.4) vµ dung dÞch thö (7.4.3) theo thø tù ®é hÊp thô t¨ng dÇn, 

b¾t ®Çu tõ dung dÞch hiÖu chuÈn zero (7.4.4) vµ dung dÞch thö tr¾ng. Khi mçi dung dÞch ®· æn 

®Þnh, ghi l¹i sè ®o. Phun n−íc vµo gi÷a mçi lÇn phun dung dÞch hiÖu chuÈn vµ dung dÞch thö.  

HiÖu chØnh gi¸ trÞ ®é hÊp thô thu ®−îc ®èi víi c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn b»ng c¸ch trõ ®i ®é hÊp 

thô cña dung dÞch hiÖu chuÈn zero, chuÈn bÞ ®−êng chuÈn b»ng c¸ch dùng ®å thÞ c¸c gi¸ trÞ ®é 

hÊp thô thùc vµ nång ®é crom tÝnh b»ng microgam trªn mililit. NÕu ®å thÞ cã d¹ng tuyÕn tÝnh, lÊy 

hiÖu sè ®é hÊp thô nhËn ®−îc ®èi víi ®èi víi dung dÞch thö trõ ®i ®é hÊp thô nhËn ®−îc ®èi víi 

phÐp thö tr¾ng, sö dông ®å thÞ, tÝnh chuyÓn ®é hÊp thô thùc ra microgram crom trªn mililit. 

NÕu bÊt kú ®−êng cong nhËn ®−îc s¸t víi giíi h¹n quy ®Þnh trong 5.3.b), dùng l¹i ®å thÞ víi viÖc 

sö dông c¸c gi¸ trÞ kh«ng hiÖu chØnh ®èi víi tÊt c¶ c¸c dung dÞch vµ x¸c lËp nång ®é cña dung 

dÞch hiÖu chuÈn tr¾ng tõ giao ®iÓm cña ®å thÞ víi nh¸nh gi¸ trÞ ©m cña trôc nång ®é. Céng gi¸ trÞ 

nµy vµo gi¸ trÞ nång ®é danh ®Þnh cña dung dÞch hiÖu chuÈn råi vÏ l¹i ®å thÞ. Tõ ®å thÞ, x¸c ®Þnh 

nång ®é crom trong dung dÞch thö tr¾ng vµ dung dÞch thö, tÝnh b»ng microgam trªn mililit, råi hiÖu 

chØnh nång ®é cña dung dÞch thö víi nång ®é cña phÐp thö tr¾ng.  

8   BiÓu thÞ kÕt qu¶ 
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8.1  TÝnh hµm l−îng crom   

Hµm l−îng crom, wCr, tÝnh b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng, lÊy ®Õn n¨m sè thËp ph©n, theo mét trong 

c¸c c«ng thøc sau: 

§èi víi hµm l−îng crom nhá h¬n 0,01 % khèi l−îng 

m

w

m

w
w

CrCr

Cr

005,0
100

10

50
%

6

×
=×

×

×
=    (1) 

§èi víi hµm l−îng crom b»ng vµ lín h¬n 0,01 % khèi l−îng 

m

w

m

w
w

CrCr

Cr

01,0
100

10

100
%

6

×
=×

×

×
=   (2) 

trong ®ã     

wCr  lµ nång ®é tÝnh theo khèi l−îng cña crom trong dung dÞch thö cuèi cïng, tÝnh b»ng 

microgam trªn mililit; 

m   lµ khèi luîng phÇn mÉu thö trong dung dÞch thö cuèi cïng, tÝnh b»ng gam. 

8.2   Xö lý chung c¸c kÕt qu¶        

8.2.1   §é lÆp l¹i vµ sai sè cho phÐp  

§é chôm cña ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch biÓu thÞ b»ng c¸c ph−¬ng tr×nh håi quy sau (xem Phô lôc B 

vµ C). 

 Rd  =  0,010 2X 0,4472    (3) 

 P   =  0,026 9X 0,5475    (4) 

 σd  =  0,003 6X 0,4472    (5) 

 σL  =  0,009 8X 0,6126    (6)  

trong ®ã 

X  lµ hµm l−îng crom trong mÉu thö vµ ®−îc tÝnh nh− sau:  

�    trong phßng thÝ nghiÖm, dïng c«ng thøc (3) vµ (5), trung b×nh cña kÕt qu¶ song song; 

�   gi÷a c¸c phßng thÝ nghÞªm, dïng c«ng thøc (4) vµ (6), trung b×nh kÕt qu¶ cuèi cïng 

(8.2.5) cña hai phßng thÝ nghiÖm.  

Rd  lµ giíi h¹n kÕt qu¶ song song ®éc lËp; 

P  lµ sai sè cho phÐp gi÷a c¸c phßng thÝ nghiÖm; 

σd  lµ ®é lÖch chuÈn cña kÕt qu¶ song song ®éc lËp; 
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σL  lµ ®é lÖch chuÈn gi÷a c¸c phßng thÝ nghiÖm. 

8.2.2   X¸c ®Þnh kÕt qu¶ ph©n tÝch  

Sau khi tÝnh ®−îc c¸c kÕt qu¶ song song ®éc lËp theo c«ng thøc (1) vµ (2), so s¸nh chóng víi giíi 

h¹n kÕt qña song song ®éc lËp (Rd), sö dông quy tr×nh nªu trong Phô lôc A, vµ nhËn ®−îc kÕt qu¶ 

cuèi cïng cña phßng thÝ nghiÖm µc (xem 8.2.5). 

8.2.3   §é chôm gi÷a c¸c phßng thÝ nghiÖm  

§é chôm gi÷a c¸c phßng thÝ nghiÖm ®−îc sö dông ®Ó x¸c ®Þnh sù phï hîp cña kÕt qu¶ cuèi cïng 

do hai phßng thÝ nghiÖm b¸o c¸o. Gi¶ thiÕt r»ng hai phßng thÝ nghiÖm ®Òu thùc hiÖn quy tr×nh m« 

t¶ trong 8.2.2. 

TÝnh ®¹i l−îng sau 

2

21

2,1

µµ
µ

+
=  

trong ®ã  

µ1   lµ kÕt qu¶ cuèi cïng cña phßng thÝ nghiÖm 1; 

µ2   lµ kÕt qu¶ cuèi cïng cña phßng thÝ nghiÖm 2; 

µ1,2   lµ kÕt qu¶ trung b×nh cña c¸c kÕt qu¶ cuèi cïng. 

Thay µ1,2 cho X trong ph−¬ng tr×nh (4) vµ tÝnh P. 

NÕu |µ1 - µ2| ≤ P, kÕt qu¶ cuèi cïng ®−îc chÊp nhËn.  

8.2.4   KiÓm tra ®é ®óng 

§« ®óng cña ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch ph¶i ®−îc kiÓm tra b»ng c¸ch sö dông chÊt chuÈn ®· ®−îc 

chøng nhËn (CRM) hoÆc chÊt chuÈn (RM) (xem chó thÝch t¹i 7.3). TÝnh kÕt qu¶ ph©n tÝch (µ) ®èi 

víi CRM/RM sö dông c¸c quy tr×nh t¹i 8.1 vµ 8.2, vµ so s¸nh víi gi¸ trÞ chuÈn hoÆc gi¸ trÞ chuÈn 

®· ®−îc chøng nhËn Ac. Cã hai kh¶ n¨ng: 

a)  |µc - Ac| ≤ C   trong tr−êng hîp nµy sù chªnh lÖch gi÷a kÕt qu¶ ph©n tÝch vµ gi¸ trÞ 

chuÈn/chøng nhËn kh«ng ®¸ng kÓ vÒ mÆt thèng kª; 

b)  |µc - Ac| > C   trong tr−êng hîp nµy sù chªnh lÖch gi÷a kÕt qu¶ ph©n tÝch vµ gi¸ trÞ 

chuÈn/chøng nhËn lµ ®¸ng kÓ vÒ mÆt thèng kª; 

trong ®ã  
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µc 
 lµ kÕt qu¶ cuèi cïng ®èi víi chÊt chuÈn ®−îc chøng nhËn; 

Ac 
 lµ gi¸ trÞ chuÈn chøng nhËn/chuÈn ®èi víi CRM/RM; 

C  lµ gi¸ trÞ phô thuéc vµo lo¹i CRM/RM ®· sö dông. 

C¸c chÊt chuÈn ®· ®−îc chøng nhËn sö dông cho môc ®Ých nµy ph¶i ®−îc chuÈn bÞ vµ chøng 

nhËn theo ISO Guide 35. 

§èi víi CRM ®· ®−îc chøng nhËn bëi ch−¬ng tr×nh thö nghiÖm liªn phßng:   

 
2

1
2

2 )( 







++=

C

d

L
AV

n
C

σ
σ  

trong ®ã  

V(Ac)  lµ ph−¬ng sai cña gi¸ trÞ ®· ®−îc/chøng nhËn Ac (= 0 ®èi víi CRM chØ do mét phßng thÝ 

nghiÖm chøng nhËn); 

n   lµ sè phÐp thö lÆp l¹i ®· tiÕn hµnh trªn CRM/RM. 

Tr¸nh sö dông CRM do mét phßng thÝ nghiÖm chøng nhËn, trõ khi biÕt ®−îc gi¸ trÞ chøng nhËn 

kh«ng cã ®é chÖch.  

8.2.5   TÝnh kÕt qu¶ cuèi cïng  

KÕt qu¶ cuèi cïng lµ trung b×nh sè häc cña c¸c gi¸ trÞ ph©n tÝch ®−îc chÊp nhËn cho mÉu thö, 

hoÆc nh− ®−îc x¸c ®Þnh theo quy ®Þnh trong Phô lôc A, tÝnh ®Õn n¨m sè thËp ph©n vµ lµm trßn 

®Õn sè thËp ph©n thø ba nh− sau: 

a)  Khi sè thËp ph©n thø t− nhá h¬n 5 th× bá ®i vµ gi÷ nguyªn sè thËp ph©n thø ba; 

b)  Khi sè thËp ph©n thø t− b»ng 5 vµ sè thËp ph©n thø n¨m kh¸c 0, hoÆc sè thËp ph©n thø t− lín 

h¬n 5 th× t¨ng sè thËp ph©n thø ba lªn mét ®¬n vÞ; 

c)  Khi sè thËp ph©n thø t− b»ng 5 vµ sè thËp ph©n thø n¨m b»ng 0 th× bá sè 5 vµ gi÷ nguyªn sè 

thËp ph©n thø ba khi nã lµ 0, 2, 4, 6 hoÆc 8 vµ t¨ng lªn mét ®¬n vÞ khi nã lµ 1, 3, 5, 7 hoÆc 9. 

8.3   TÝnh hµm l−îng crom oxit  

(%)4615,1(%)
32 CrOCr

ww =  

9   B¸o c¸o thö nghiÖm 

B¸o c¸o thö nghiÖm gåm c¸c th«ng tin sau: 

a)  tªn vµ ®Þa chØ phßng thö nghiÖm; 

b)  ngµy th¸ng b¸o c¸o kÕt qu¶; 
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c)  viÖn dÉn tiªu chuÈn nµy; 

d)  c¸c chi tiÕt cÇn thiÕt ®Ó nhËn biÕt mÉu; 

e)  kÕt qu¶ ph©n tich; 

f)   sè tham chiÕu cña phiÕu kÕt qu¶; 

g)  bÊt kú c¸c ®Æc ®iÓm ®· ghi nhËn trong qu¸ tr×nh x¸c ®Þnh, c¸c thao t¸c kh«ng quy ®Þnh trong tiªu 

chuÈn nµy cã thÓ ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶ cña mÉu thö hoÆc chÊt chuÈn ®−îc chøng nhËn. 
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Phô lôc A 

(quy ®Þnh) 

L−u ®å quy tr×nh chÊp nhËn gi¸ trÞ ph©n tÝch ®èi víi mÉu thö 

H×nh A.1 nªu quy tr×nh ®Ó chÊp nhËn kÕt qu¶ ph©n tich ®èi víi mÉu thö  

 

 

 

            §óng     
2

21 XX +
=µ  

 

 

 

 

            

§óng  
3

321 XXX ++
=µ  

 

 

 

 

 

          §óng  
4

4321 XXXX +++
=µ  

 

 

 

H×nh A.1 – L−u ®å 

µ  lµ trung vÞ cña (X1, X2, X3, X4) 

 

 

│X1- X2│ ≤  Rd 

TiÕn hµnh x¸c ®Þnh thªm mét lÇn n÷a 

Xmax- Xmin  ≤   1,2 Rd 

TiÕn hµnh x¸c ®Þnh thªm mét lÇn n÷a 

Xmax- Xmin  ≤   1,3 Rd 

B¾t ®Çu b»ng kÕt qu¶ song song ®éc lËp 
 

Sai 

Sai 

Sai 
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Phô lôc B 

(tham kh¶o) 

Nguån gèc cña c¸c ph−¬ng tr×nh ®é lÆp l¹i vµ sai sè cho phÐp 

C¸c c«ng thøc trong 8.2.1 ®−îc lÊy tõ nh÷ng kÕt qu¶ cña c¸c lo¹t ph©n tÝch quèc tÕ tiÕn hµnh 

trong n¨m 2000 trªn b¶y mÉu quÆng s¾t do b¶y phßng thÝ nghiÖm cña n¨m quèc gia thùc hiÖn. 

Xö lý theo ph−¬ng ph¸p ®å thÞ c¸c d÷ liÖu vÒ ®é chôm nªu trong Phô lôc C. 

C¸c mÉu thö ®· sö dông ®−îc nªu trong B¶ng B.1. 

B¶ng B.1 – Hµm l−îng crom trong mÉu thö 

MÉu Hµm l−îng crom, % khèi l−îng 

Ascrm 007 0,001 1 

Jss 812-3 0,003 5 

Jss 852-2 0,004 

Ecrm 680-1 0,004 7 

Jss 851-4 0,027 7 

Ecrm 681-1 0,041 3 

Mw-1 0,086 

Chó thÝch 1  B¸o c¸o thö nghiÖm quèc tÕ vµ ph©n tÝch thèng kª c¸c kÕt qu¶ (tµi liÖu ISO/TC102/SC2  

N 1420 E vµ 1423 E ®−îc l−u t¹i Ban th− ký  ISO/TC 102/SC2). 

Chó thÝch 2   §¸nh gi¸ thèng kª ®−îc tr×nh bµy theo nguyªn t¾c cña TCVN 6910-2 (ISO 5725-2).  

. 
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Phô lôc C 

(tham kh¶o) 

Sè liÖu vÒ ®é chôm thu ®−îc theo c¸c thö nghiÖm ph©n tÝch quèc tÕ 

H×nh C.1 biÓu thÞ b»ng ®å thÞ c¸c ph−¬ng tr×nh trong 8.2.1  

 

Chó dÉn  

X  hµm l−îng crom, % khèi l−îng 

Y  ®é chôm, % 

 

H×nh C.1 – T−¬ng quan b×nh ph−¬ng tèi thiÓu cña ®é chôm so víi hµm l−îng crom 
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Th− môc tµi liÖu tham kh¶o 

[1]  ISO Guide 35 Certification of reference materials – General and statistical principles (Chøng 

nhËn chÊt chuÈn – Nguyªn t¾c chung vµ nguyªn t¾c thèng kª) 

[2] TCVN 6910-2 : 2001 (ISO 5725-2 : 1994) §é chÝnh x¸c (®é ®óng vµ ®é chôm) cña ph−¬ng 

ph¸p ®o vµ kÕt qu¶ ®o – PhÇn 2: Ph−¬ng ph¸p c¬ b¶n x¸c ®Þnh ®é lÆp l¹i vµ ®é t¸i lËp cña 

ph−¬ng ph¸p ®o tiªu chuÈn. 

 


