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LOI NOI PAU
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TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 6193:1996

Chét lugng nudc - xac dinh coban, niken, dong, kém, cadimi
va chi - phuong phap trac phd hap thu nguyén tir ngon Iira

Water quality - Determination of cobalt nickel, copper, zinc, cadmium, and lead
Flame atomic absorption spectrometric methods

1. Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh ba phuong phap xac dinh coban, niken, déng, k&m, cadimi va chi

trong nuéc bang trac phd hap thu nguyén ti ngon Ila.
Chuong mét: Phuong phap A. Xac dinh truc tiép bang trac phé hap thu nguyén t& ngon IUa;

Chuong hai: Phuong phap B. Xac dinh bang trdc phd hap thu nguyén t& ngon Iffa sau khi
chelat hoa (APDC) va chiét (MIBK);

Chuong ba: Phuong phap C. Xac dinh bang trdc phd hap thu nguyén ti ngon Ira sau khi
chelat hoa (HMA-HMDC) va chiét (DIPK-Xylen).

2. Linh vuc ap dung

2.1. Phuong phap A d&c biét c6 thé dudc ap dung khi néng d6 clia cac nguyén td dudc phan
tich 1a tuong déi cao va khi khéng bi nhiéu.

Khéng s dung phuong phap A khi cac mau th{ phiic tap chua rd ban chat hodc khi ching
chira cac chéat rdn hoa tan cé néng dé cao (nu6c man hodc hoi man) va phai chon hodc

phuong phap B hoac phuong phap C.

Néng do cac nguyén t6 cé thé xac dinh bang phuong phap A thay ddi tuy theo dic tinh cla
thiét bi trdc phé hap thu nguyén t& dudc s dung, nhung néi chung né ndm trong khoang xac

dinh néu trong bang 1.
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Bang 1
Nguyén té can xac dinh Khoang xac dinh mg/l
Coban 0,1 dén 10
Niken 0,1 dén 10
Pong 0,05 dén 6
Kém 0,05 dén 2
Cadimi 0,02 d@én 2
Chi 0,2 @én 10

Né&u néng dd clia nguyén t6 16n hon cac gidi han cao ghi trong bang 1, mau thl c6 thé duoc

pha loang trudc khi phan tich.

2.2. C6 thé st dung phuong phap B va phuong phap C khi ndng dd clia cac nguyén t6 can
phan tich trong mau th{r (ho&c pha loang mau) 16n hon 0,5 p m/I

2.2.1. Phuong phap B

Néng d6 clia cac nguyén t6 cé thé dudc xac dinh bang phuong phap B cé thé thay déi tuy
theo dac tinh cla phd k& hdp thu nguyén tr dudc sl dung, nhung néi chung né nam trong

khoéng xac dinh néu trong bang 2.

Bang 2
Nguyén t6 can xac dinh Khoang xac dinh
mg/l
Coban 1 dén 200
Niken 1 dén 200
DPoéng 1 dén 200
Kém 0,5 dén 50
Cadimi 0,5 dén 50
Chi 5 dén 200
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2.2.2. Phuong phap C

V6i ty 1& cla phan mau thlr trén dung dich chiét 1a 20 trén 1, tinh theo thé tich nhu quy dinh
trong 21.2, ndng dd clia cac nguyén t6 c6 thé dudc xac dinh béng phuong phap C nhu ghi
trong bang 3.

Bang 3
Nguyén td can xac dinh Khoang xac dinh
nagll
Coban 0,5 dén 100
Niken 0,5 dén 100
Dong 0,5 dén 100
Kém 0,2 dén 50
Cadimi 0,2 dén 50
Chi 2 dén 200

Cac néng do thap hon co thé xac dinh dudc bang cach chon ty 1& ctia phan mau thif trén dung
dich chiét 16n hon. Ty 1én 50 trén 1, tinh theo thé tich 14 c6 thé dung dudc khi hdn hdp dung

moéi hitu co chi c6 thé hoa tan dudc rat it trong nudc.

Véi phuong phap C, viéc tach cac pha hitu co va pha nuéc phai lam nhanh hon. Cac chelat
kim loai, dac biét Ia Cd-chelat 14 8n dinh hon trong hén hdp dung méi hiiu co.

Chu thich

1) Khi xac dinh kim loai tdng, can phai x( ly mau thi truée khi phan tich (xem thi du vé trinh tu thit trong
phu luc A).

2) Phuong phap B va phuong phap C khéng thé ap dung khi nhu cau oxy hoa hoc (COD) clia mau thir

(ho&c mAu pha loang) 16n hon 500 miligam trén lit.
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Chuong mdt: Phuong phap A - Xac dinh truc tiép bing tric phé hap
thu nguyén tir ngon I(ra

3. Nguyén tac

Hut cac phan mau thlr da loc va da axit hoa (hodc mau pha lodng) vao ngon Ita ctia phd k&

hap thu nguyén t(.

Xac dinh truc ti€p néng dd clia mbi nguyén t6, hoic la tr d6 hap thu dac trung cldia moi
nguyén t& dung phd ké& dudc gan véi hé théng diéu chinh nén lién tuc, hoic néu khong cé hé

thong nhu vay, ti€n hanh xac dinh sau khi da diéu chinh d hadp thu khong dac trung.
4. Thudc thir

Tat ca céac thude thir phai loai tinh khiét phan tich sao cho viéc st dung ching khéng anh
hudng dén dd chinh xac ctia phép thir. S dung nudc da khlr ion hodc nudc cat cd chira nong
dod ctia kim loai can xac dinh nho t6i mic khong thé phat hién khi phan tich bang phép thi

trang.

4.1. Axit nitric, p = 1,4 g/ml.

4.2. Axit nitric, C(HNO;) = 1,5 mol/l

Thém 100 ml axit nitric (4.1) vao 600 ml nuéc va pha loang véi nuéc t6i 1000 ml.
4.3 Axit nitric, C(HNO;) = 0,03 mol/l

Thém 1 ml axit nitric (4.1) vao 400 ml nuéc va pha loang véi nuéc téi 500 ml.

4.4. Cac kim loai, cac dung dich chuan tuong (ing véi 1,000 g kim loai trén mét lit.

Dai véi mdi nguyén t6 can xac dinh, can 1,000 g kim loai tinh khiét va hoa tan trong axit nitric
(4.1), dun néng dén khi hoa tan hoan toan. D& ngudi va chuyén tiing dung dich sang binh dinh

mét vach dung dich 1000 ml, pha loang véi nudc t6i vach va lac déu.

D& chuan bi cac dung dich chuén, cho phép st dung cac muéi kim loai v8i thanh phan chinh

Xac biét truée.
B&o quan tiing dung dich chuén trong chai polyetylen hodc bang thuy tinh bo silicat.

1 ml cia mdi dung dich chuén nay chira 1,00 miligam kim loai tudng tng.
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5. Thiét bij

Cac thiét bi clia phong thi nghiém théng thudng, va

Ph& k& hap thu nguyén tl, dudc gan véi cac dén catot réng kim loai thich hop hoac Ia dén nap
khong dién cuc, va c6 bé phan phu hdp dé cho phép diéu chinh do hap thu khong dic trung

va c6 dén phun khi vGi ngon I&a axetylen - khong khi.

Diéu chinh tat ca cac théng s6 cla thiét bi theo huéng dan clia nha san xuét.

Chu y khi rira dung cu thuy tinh

T4t ca cac dung cu thuy tinh phai dudc stc rira bang axit nitric (4.2) sau dé trang bang nuéc.
6. Lay mau

6.1. S dung céc chai polyetylen hoac thuy tinh bosilicat da rira sach bang axit nitric (4.2) sau

d6 trang bang nuéc dé 1ay mau.

6.2. N&u phai xac dinh kim loai téng, mau phai dudc x( ly bang axit nitric (4.1) ngay sau khi
thu thap dé c6 dd pH tir 1 dén 2 (thudng la 2 ml axit trén moét lit mau & dd). Ghi lai luong axit
da dudc thém vao va st dung mét thé tich tuong tu nhu thé trong viéc chudn bi thir tréng (7.2).

Né&u phai xac dinh ché riéng kim loai hoa tan thi phai loc mau cang sé6m cang t6t sau khi thu
thap qua mang loc cé dudng kinh 16 danh nghia 1a 0,45 u m va axit hoa ngay dich loc béng
axit nitric (4.1) dé c6 d6 pH tur 1 dén 2.

Truéc khi si dung, cac bd loc phai dudc rira ky bang axit nitric (4.2) va trang bang nudc.
7. Cach tién hanh
7.1. Phan mau thir

Cho phan mau th(r da axit hoa (6.2) vao binh dinh mic dung dich 100 ml, sao cho mau th{r
chira tr 0,2 mg dén 1 mg kim loai (xem bang 1 déi vdi gi6i han trén tuong (ing véi moi nguyén

t6), thém nudc cho tGi vach.
7.2. Thir mau tréng

Tién hanh th&r mau trdng song song véi viéc xac dinh theo cling mét trinh tu, s dung cling
mot lugng tat ca cac thudc thlr nhu trong khi &y mau va xac dinh, nhung thay phan mau thir

bang nuéc.
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7.3. Chu&n bi day dung dich hiéu chuén

Truéc mdi dot xac dinh, chuén bi tir méi dung dich chuén (4.4) it nhata la bén dung dich hiéu

chuén bao gébm khoang cac néng d6 can xac dinh cho méi nguyén té.

Chuén bi cac dung dich hiéu chudn nay bang cach pha loang dung dich chuan (4.4) véi axit
nitric (4.3).

7.4. Hiéu chuén va xac dinh

Tién hanh nhu sau d6i v6i méi kim loai can xac dinh. Trudc khi thuc hién phép do, bat phé ké
theo huéng dan cla nha san xuat bang viéc hat dung dich hiéu chuén (7.3) ctia kim loai can
xac dinh va s dung thong tin néu trong bang 4. T6i uu hod viéc hat va diéu kién ngon Ira (t6c
dé hut, ban chat ngon I(ra, vi tri cla thdu kinh quang hoc trong ngon I(ra). Diéu chinh d6 nhay

cUa thiét bi v6i d6 hap thu zero bang nudc.

Bang 4
Nguyén t6 can xac dinh Buéc séng Ngon Ilra
nm
Coban 240,7 Axetylen - khéng khi
Niken 232,0 Axetylen - khdng khi dugc oxy hoa
Pong 324,7 Axetylen - khdng khi dugc oxy hoa
Kém 213,8 Axetylen - khéng khi
Cadimi 228,8 Axetylen - khéong khi
Chi [ 283,3 Axetylen - khéng khi
[ 217,0

Da6i v6i mbi kim loai can xac dinh, hat day dung dich hiéu chuén (7.3) va dung dich thi trdng
(7.2), 1am thanh phan zero. V& dd thi c6 ham ludng kim loai ctia dung dich hiéu chuén, tinh
bang miligam trén lit, trén truc hoanh va cac gia tri do hap thu trén truc tung. Nén kiém tra d6

thi hiéu chuan, thi du nhu do d6 hadp thu clia mdi dung dich hiéu chuan tat cad 5 mau tha.

Hut phan mau thir (7.1) vao ngon Ia clia dau dét.
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Do dd hap thu clia kim loai can xac dinh va sau méi l1an do hut axit nitric (4.3) dé trang hé

théng 6ng dan.
Luu y vé diéu chinh do hap thu khéng dac trung

Né&u phé ké dudc st dung khong phtl hop véi hé thdng diéu chinh nén cung cép tu déng tin
hiéu tuong (ng v6i dé hdp thu dic trung A cla kim loai can xac dinh, can phai do do hap thu
khéng d3c trung A,. D& 1am dudc viéc nay, tién hanh nhu sau:

Chon vach phd trong trang thai gan ciia phd kim loai can xac dinh dé khang dinh rang su khac

nhau gilta cac budc séng ctia 2 vach phd khéng vudt qua 1 nm.

SU dung vach phé ctia khi chita trong dén catét réng (argon hodc neon), hodc vach phé dugdc

phat ra tir dén cat6t réng zirconi hoac 1a deuteri (xem bang 5).
Do d6 hap thu A, tuong (ng véi vach phé nay bang cach hat lai phan mau thd.

Tinh toan hap thu dac trung nhu sau:

trong do
A, 13 d6 hap thu téng 6 budc séng phan tich

Diéu kién ngon Ira va nang lugng quy dinh trén dén phai gilr nguyén trong suét qua trinh do
doé hap thu A, va A,.

Bang 5
Nguyén to Buéc séng do A, Budc séng do A,
nm nm
Coban 240,72 241 (D)
Niken 232,00 232 (D)
Péng 324,75 325 (zr)
Kém 213,86 214 (D)
Cadimi 228,80 229 (D)
Chi 283,30 283,7 (21)
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7.5. Thi kiém tra

Tién hanh th{ kiém tra dé phat hién bat ky anh hudng nao clia matrix. D& lam dudc viéc nay,

st dung phuong phap thém chuan.

N&u thay xuat hién anh hudng clia matrix, phuong phap nay khéng thé ap dung dudc: nén xac
dinh theo phuong phap B hodc phuong phap C hoic dung két qua thu dudc bang phuong

phap thém chuan.
8. Biéu thi két qua

Tra d6 thi hiéu chuan dsi v6i mdi kim loai, xac dinh néng d6 tuong (ing v6i d6 hap thu cla

phan mau thit (7.4) va clia mau thir trang (7.2).

Dai v6i mbi kim loai can xac dinh, néng do clia mau thi, tinh bang miligam trén lit, theo cong

thic sau:
100
(P, —py)x A
trong d6

012 néng doé kim loai tuong (ing véi d6 hap thu clia phan mau thd, tinh bang miligam trén lit;
0, 1a néng dd kim loai tuong Gng v{i d6 hap thu ctia mau thi trdng, tinh bang miligam trén lit;
V 14 thé tich clia mau th(r da axit hoa dudc 1ay dé phan tich, tinh bang millit (xem 7.1).

9. Bao cao két qua

B&o céo két qua bao gém cac thdng tin sau:

a) ghi tham khao cta tiéu chuan nay;

b) ghi tham kh&o phuong phap da st dung;

c) nhan biét hoan toan mau tha,

d) két qua clia phép xac dinh;

e) cac chi tiét clia quy trinh khéng chi ra trong tiéu chuan nay, hoic cac chi tiét bat thudng

khac lam anh hudng téi két qua.

10
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Chuong hai: Phuong phap B- Xac dinh bing tric phé hap thu
nguyén tir ngon Itra sau khi chelat hoa (APDC) va chiét (MIBK)
10. Nguyén tac

Tao phiic gitta cac kim loai can xac dinh va amoni 1 - Pyrolidindithiocacbamat (APDC) va
chiét & pH 2,5 véi metyl - isobutylketon (MIBK).

Xac dinh cac kim loai trong pha hitu co ndy bang trdc phé hap thu nguyén td ngon Ila.

11. Thudc thir

Xem diéu 4

11.1. Axit nitric, p = 1,4 g/ml

11.2. Natri hidroxit, c(NaOH) = 2,5 mol/l

Hoa tan can than 100 g natri hidroxit trong nuéc va pha lodng téi 1 lit.

11.3. Axit clohidric, ¢c(HCI) = 0,3 mol/l

Hoa tan can than 25 ml axit clohidric dam dac (p = 1,19 g/ml) v6i nudc va pha loéng téi 1 lit.
11.4. Metyl - isobutylketon (MIBK)

11.5. Amoni 1 - pyrolidindithiocacbamat (APDC), dung dich 20 g/ml.

Hoa tan 2,0 g APDC trong nudc. Thém nudc cho dén 100 ml va I&c. Loc dung dich néu cb
chat két tha. Néu dung dich c6 mau, tién hanh tinh loc bang chiét 13p lai v6i MIBK (11.4) cho

dén khi dung dich trd nén khéng mau.
Chuén bi dung dich méi cho méi dgt mau thi.

11.6. Bromophenol xanh dung dich chi thi, 1 g bromophenol xanh trén mét lit dung dich etanol
50% (V/IV).

11.7. Cac kim loai, cac dung dich chuén tudng ¢ing véi 1,000 g kim loai trén lit. Xem diéu 4.4.
12. Thiét bi

Xem diéu 5

13. Lay mau

11
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Xem diéu 6
14. Cach tién hanh
14.1. Pham mau th&

Cho phan mau thi da dudc axit hoa (xem diéu 6) va binh dinh mdc dung tich 100 ml c6 chira 5
1 g d&n 20 u g kim loai can xac dinh (xem bang 2 d6i véi cac gi6i han trén tuong ng v6i moi

nguyén t6). Thém nuGc cho téi vach.
14.2. Chelat hoa va chiét

Cho phan mau thit (14.1) va 100 ml clia méi dung dich hiéu chuan (14.4) vao mét loat phéu

chiét dung tich 250 ml dugc day bang nat polytetrafluoroetylen (PTFE).

Thém vao médi phéu chiét tir 2 dén 3 giot chat chi thi bromophenol xanh (11.6) va natri hidroxit

(11.2) cho dén khi c6 mau xanh bén.

Vira khudy vira thém ting giot axit clohidric (11.3) cho dén khi mau xanh vira bién méat. Sau d6
thém 2 ml axit clohidric (11.3) du. Chi s6 pH sé tir 2,3 dén 2,5 (xem Chu thich 1).

Thém 5 ml APDC (11.5), trén déu sau d6 thém 10,0 ml MIBK (11.4). L&c manh trong vong 2
phuat. D6 pH sé khoang 2,8.

D& cho hdn hdp lang trong phéu chiét c6 nat day it nhat 1 gid tranh anh sang va néng. Thoi
gian 13ng phai dudc an dinh chinh xac nhu nhau cho tat ca cac dung dich. Thu céac I6p hiu co
cén than khéng dudc dé bat cir vét clia pha nudc nao 1an vao (cho quay ly tam néu thdy can
thiét) (xem Ch thich 2).

Chu thich:
1) Cé thé diing pH mét dé thay cho chét chi thi

2) Né&u dudc tién hanh trong béng t6i & nhiét dd khoang 5°C thi thuan Igi cho viéc kéo dai thai gian lang.
Trong trudng hop nay c6 thé khéng can thiét phai ly tam pha hiu co.

14.3. Th& mau tréng

Tién hanh th&r mau trdng song song vGi viéc xac dinh mau theo ciing mét quy trinh (14.2), st
dung cung mét lugng thudc thi nhu khi 18y mau va chelat hoa va chiét, nhung thay phadn mau

th(r bang nudc.

14.4. Chuén bi day dung dich hiéu chudn

12
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Pha loang bang nuéc” ngay trudc khi st dung tiing dung dich chuén (4.4) tuong (ing véi cac
nguyén té can dudc xac dinh dé c6 dudc dung dich pha lodng c6 chita 10 miligam nguyén t&

trén 1 lit.
Cho vao binh dinh mdc dung tich 500 ml:
- 5 ml cia mbi dung dich kém va cadimi c6 chira 10 miligam trén lit kim loai tuong (ng;

- 20 ml cGia méi dung dich déng, coban, niken va chi c6 chira 10 miligam trén lit kim loai tuong

ing;
- 0,5 ml axit nitric (11.1).

Thém nudc vao binh cho téi vach. Dung dich nay dung dich S, chun bi it nhat Ia bén dung
dich hiéu chudn bang cach pha loang dung dich S bang nudc dé cé thé chita ca cac khoang

néng dé sau:
Zn, Cd tr 0 dén 50 u g trén lit.Cu, Co, Ni, Pb tir 0 dén 200 u g trén lit.

Axit hod méi dung dich hiéu chuédn bang cach thém cling lugng axit nitric (11.1) da dudc thém
tir trudc dé bao quan mau (xem diéu 6.2). Thé tich dudc thém vao sé la thé tich ma néng do

clia axit nitric gi6ng nhu c6 trong mau thit va trong cac dung dich hiéu chuén.
14.5. Hiéu chuan va xac dinh

Tiép tuc ti&n hanh nhu sau cho méi kim loai can dudc xac dinh. Trudc khi tién hanh do phé,
bat phd ké theo huéng dan clia nha san xuat bang cach hat phan chiét hitu co (14.2) clia
dung dich hiéu chudn ciia kim loai can xac dinh va st dung théng tin trong bang 4. T6i uu hoa
viéc hat va diéu kién ngon Ia nhu trudc (7.4). Diéu chinh dd nhay cua thiét bi t6i d6 hap thu
zero v6i MIBK (11.4).

Da6i v6i mbi kim loai can xac dinh, hat loat phan chiét hitu co clia cac dung dich hiéu chuan.
Vé dd thi co6 ham lugng kim loai, tinh b&ng microgam trén lit, cia dung dich hiéu chuan theo
hoanh do va céac gia tri tuong (ng clia dd hadp thu theo tung dd. Can luu y rang phai kiém tra
dé thi hiéu chudn, thi du nhu bang cach do do hap thu ctia mét dung dich hiéu chudn cho ndm

mau mot.

Hut phan chiét hitu co clia phan mau th.

D Khi xac dinh kim loai trong nuéc bién hoac nudc c6 ham lugng natri clorua cao thi chuén bi dung dich

hiéu chuén dé th(r mau trdng véi nuéc c6 ciing ham ludng natri clorua nhu nudc can phan tich.

13
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Do d6 hap thu clia kim loai can xac dinh va sau méi 1an do tién hanh hut MIBK dé trang hé

théng mao dan. D& diéu chinh d6 hap thu khéng dc trung xem chd thich cho diéu 7.4.

Chu thich - Diéu quan trong la phai bdo vé dung dich hitu co khdi su hun néng va anh sang bdi vi cac
hdp chat clia coban, ddng, k&m va dac biét la cadimi la khong thé 8n dinh trong MIBK. Cadimi can dudc

do ngay. Cac kim loai khac c6 thé bao quan dudc trong vai gid.
15. Biéu thj két qua
15.1. Tinh toan

T d6 thi hiéu chudn d6i véi méi kim loai, xac dinh néng do tuong (ing véi do hap thu clia phan

mau thd va cla mau th{r trdng.

Dai v6i moi kim loai can xac dinh, néng dd cla mau thd, miligam trén lit dugc tinh theo cong

thiic sau:
100
(P, —p,)x N

Trong dé:

0 ¢ la néng d6 kim loai tuong (ng véi d6 hap thu ctia phan mau th{, tinh b&ng microgam trén
lit;

0, 1a néng d6 kim loai tuong Gng véi doé hap thu cia mau thr trdng, tinh bang microgam trén
lit;

V 14 thé tich, clia mAau th(r da axit hoa dudc Iay ra dé phan tich, tinh bang mililit (xem diéu
14.1).

15.2. B6 chinh xac

Két qua thdr nghiém cda lién phong thi nghiém qudc t& dudc t6 chiic nam 1981 dé so sanh do6

I&p lai va dd tai lap cla hai phuong phap bang chiét (phuong phap B va phuong phéap C).

Thanh phan cla hai mau phan tich dugc ghi trong bang 6.
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Bang 6
Mau thir L (mdrc thap) p g/l Mau thir H (mirc cao) p g/l
Chi 50 100
Cadimi 4 30
Pong 6 40
Coban 5 120
Niken 10 100

Phan tich théng ké két qua th{ theo 1ISO 5725 dudc dua ra trong bang 7.
15.3. Cac chat gay nhiéu
Cac chat khac khi ton tai & néng do nhé hon 5 miligam trén lit théng thudng khéng gay nhiéu.

16. Bao cao két qua

Xem diéu 9.
Bang 7
Kim loai Chi Cadimi Péng Coban Niken
Murc Thap |Cao |Thép |Cao |Thép |Cao |Thédp |Cao Théap |Cao

S6 phong thi nghiem[14 |14 |14 |14 |14 |14 [14 |14 14 |14

tham gia

S6 phong thi nghiém|14 12 11 13 12 14 13 14 14 14
con lai sau khi loai
bang phuong phap
thong ké

Trung binh (ug/l) (19,7 |96 |4  [30,2 |57 [40,6 |51 [121,3 [10,7 [103,2

po I5p lai do lech|1,5 |26 (01 |07 |02 [1,7 |04 [19 |04 |23

chudn,or

Hé s bién thién cta|7,6% |2,7% |2,5% |2,3% |3,5% |4,2% |7,8% [1,6% (3,7% |2,2%

=2 1. 1_*
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dé lap lai

Do I3p lai r (=2,83 (4,24 |7,36 (0,28 |1,98 |0,57 |4,8 |1,13 [538 (1,13 |6,51
r)

Do tai lap 32 |53 |03 (1,3 |07 |59 |14 |76 1,4 16,2
D6 léch chuén, o &

Hé s& bién thién cta|16,2 |5,5% |7,5% |4,3% (12,3 |14,5 |27,5% (6,3% |13,1% [15,7%
do tai lap % % |%

b6 tai lap  R[9,05 |15 0,85 (3,68 |1,98 16,7 |3,96 |21,51 [3,96 |45:85

(=2,83 G )
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Chuadng ba: Phudng phap C - Xac dinh béang tric phc“; hap thu nguyén tu
ngon Itra sau khi chelat hoa (HMA - HMDC) va chiét (DIPK - Xylen)

17. Nguyén tic

Tao phc gitta kim loai va hexametylen-ammoni - hexametylendithiocacbamat (HMA - HMDC)

va chiét véi diisopropylketon - xylen trong moi trudng dém cé dé pH tir 2 dén 4.
X&c dinh cac kim loai trong pha hitu co bang tréc phé h&p thu nguyén tir ngon Ila.
18. Thudc thir

Xem diéu 4.

18.1. Axit nitric, p = 1,4 g/ml

18.2. Hexametylenamoni - hexametylendithiocacbamat (HMA-HMDC) (1)

Vira thém vira khudy va lam lanh lién tuc trong vong 30 phit 60 ml cacbon disunphit da dudc
cét (c6 diém s6i 46,2°C) vao 224 ml dung dich hexametylen imin da dudc cat (c6 diém so6i 136
0C dén 139°C) trong 300 ml xylen da dudc lam lanh bang nudc da.

Tiép tuc lam lanh va khudy trong 1 gid. Loc dung dich va gan 18y két tlla m4u tréng, rlra sach

ba 1an bang dietyl ete va l1am khé gilta hai td gidy loc.
18.3. HMA - HMDC, 6,8 g/l dung dich chiét.

Hoa tan 1,7 g HMA - HMDC (18.2) trong 75 ml xylen trong binh dinh mic khé cé dung tich 250
ml, dun néng tur tir. Thém bang diisopropylketon (2) (DIPK) (c6 diém séi 124,5°C) cho t6i vach.

Dung dich nay &n dinh trong vong 1 tudn néu bao quan & 5°C trong béng tdi.
18.4. HMA - HMDC, 55 g trén lit dung dich trong metanol.

Hoa tan 5,5 g HMA - HMDC (18.2) trong metanol trong binh dinh mic dung tich 100 ml kho,

dun néng tu t. Lam mat t6i nhiét dé trong phong va thém metanol cho t6i vach.
18.5. Focmat, dung dich dém.

Hoa tan 368 g axit focmic [(98 dén 100% (m/m)] va 14 g axit xitric monohydrat trong 350 ml
nuGc. Thém tir tir 243 g natri hidroxit trong khi khudy va lam lanh lién tuc. Thém 50 mg m-
cresolsunfonephtalein (metacresol dé tia). Tinh ché dung dich nay bang chiét hai 1an lién tuc

véi dung dich chiét (18.3) trong khi van khuay lién tuc.
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18.6. Cac kim loai, cac dung dich chuén tuong ¢ing véi 1,000 g kim loai trén lit.

Hoa tan cling v6i 1,000 g cla tiing kim loai can xac dinh trong axit nitric (18.1) bang viéc dun
néng cho dén khi hoa tan hoan toan. Lam ngudi va thém nudc cho téi 1000 ml. Nong dd axit

cla dung dich nay sé vao khoang tir 0,1 dén 0,5 mol trén lit.

Khi chu&n bi cac dung dich chuén ciing c6 thé cho phép st dung cac mudi kim loai véi thanh

phan chinh xac biét trudc.
18.7. Kim loai, dung dich chu&n hitu co tuong (ing véi 50 miligam trén lit.

Cho 5 ml dung dich chuén thé nuéc (18.6) vao trong binh dinh muc khé dung tich 100 ml. Trén
50 ml axit focmic [98 dén 100% (m/m)] va 0,2 dén 0,5 g axit xitric monohydrat. Thém

diisopropylketon cho téi vach.

19. Thiét bi

Cac thiét bi quy dinh trong diéu 5, va
Pipet microlit.

R{ra sach dau nhua cla pipét microlit bang cach suc trong axit nitric (4.2) trong vai gid. Tranh
nhiét dd cao hon 40°C. Trang bang nudc trudc khi s dung.

20. Lay mau

Xem diéu 6.

21. Cach tién hanh

21.1. Phan mau thir

Phan mau th(r clla mau da axit hoa (xem diéu 6) thudng 1a 400 ml.

Cac thé tich khac cho ty 1& clia pha nuéc trén pha hiiu co Ién t6i 50 trén 1 do thé tich c6 thé

dudc sd khi can dé c6 dudc hé sé 1am giau I6n hon hoac nhd hon.
21.2. Chelat hoa va chiét

Cho phan mau th(r (21.1) vao binh dinh méc dung tich 500 ml. Thém 20 ml dung dich dém
format (18.5). Mau cla chat chi thi la mau vang. Néu xuét hién mau do, thém 20 ml dung dich

dém focmat b6 sung.
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Thém 20 ml dung dich HMA - HMDC trong methanol (18.4) I&c va dé yén trong vong 3 t6i 5
phat.

Thém 20,0 ml dung dich chiét (18.3) va Iac manh binh it nhat 1a 3 pht.

D& hén hdp 14ng trong vong 10 dén 15 phat dé phan I6p t6t. Sau d6 thém nuéc vao mét cach

can than cho dén khi I6p hitu co hoan toan nadm & ¢ binh.

Viéc hit 16p hitu co (21.5) dé xac dinh, cé thé dudc |dy truc ti€p 6 ¢6 binh. Néu 16p hitu co da

bi gilr lau thi dung pipet hut ra, khéng dudc dé pha nuéc 1an vao va bao quan & ché mat va t6i.
21.3. Thir mau trng

Tién hanh th&r mau trdng song song véi viéc xac dinh theo cling trinh tu (21.2), s dung cling
luong thudc thr nhu trong I&y mau, chelat hoa va chiét, nhung thay phan mau th bang axi
nitric (4.3).

21.4. Chuén bi loat dung dich hiéu chuan
21.4.1. Dung dich thé nuéc

Trudc moi dot xac dinh, chudn bi it nhat 1a 4 dung dich hiéu chuan thé nuéc bao gdm cac
khoang néng dé can xac dinh. Chuén bi cac dung dich hiéu chudn nay bang cach pha loing
dung dich chuén thé nudc (18.6) vdi axit nitric (4.3).

Chu thich - Loat dung dich thé nuéc nay dudc st dung dé kiém tra su két thic ciia viéc chiét,
cac phong thi nghiém khong quen véi viéc chiét nén kiém tra qua trinh chiét hoan toan theo

quy trinh dugc mo ta trong phu luc B.
21.4.2. Dung dich hiiu co

Chuén bi it nhat bén dung dich hiéu chuan hitu co bao gém cac khoang néng dd can dudc xac
dinh truéc khi st dung.

Chuén bi cac dung dich hiéu chudn nay bang cach pha lodng dung dich chuan hiiu co (18.7)
véi dung dich chiét (18.3) st dung binh dinh miic dung tich 25 ml va pipét microlit (diéu 19).

21.5. Hiéu chu&n va xac dinh

Tién hanh nhu sau ddi v8i méi kim loai. Truéc khi thuc hién phép do tric phd, bat phé ké theo
huéng dan cla nha san xuat bang cach hat mot trong sé cac dung dich hiéu chuin hiu co
(21.4.2) va s dung thong tin trong bang 4. T6i uu hoa viéc hat va diéu kién ngon Ifa nhu
truGc (7.4). Diéu chinh @6 nhay cula thiét bi véi dé hdp thu zero bang dung dich chiét (18.3).
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Daéi v6i mdi kim loai can xac dinh, hat hay dung dich hiéu chuén hitu co (21.4.2). Vé db thi c6
truc hoanh 1a ham lugng kim loai, microgam trén lit cGia dung dich hiéu chudn hiiu co va gia tri

tuong (g cda do hap thu trén truc tung.
Hut chat chiét hitu co clia phan mau thir (21.2).

Do d6 hap thu cla kim loai can dudc xac dinh. Sau méi 1an do trang hé théng may phun khi

béng cach hat metanol dé tranh tac nghén.

Né&u can thiét, diéu chinh d6 hdp thu khéng d&c trung (xem chd thich cho 7.4)
22. Biéu thi két qua

22.1. Tinh toan

TU d6 thi hiéu chuan, xac dinh d6i v6i méi kim loai néng d6 tuong (ing véi do hap thu clia phan

mau thdr va cla mau trng.

Da6i v6i méi kim loai can xac dinh, néng dd cia mau thit tinh bang microgam trén lit theo cong

théc sau:

20

(pt _pb)x7

trong doé

0 (14 ndéng do kim loai tuong (ing véi dd hap thu cla lugng mau thi, tinh bang microgam trén
lit;

0, 1a néng dd kim loai, tuong (ng véi dd hap thu clia dung dich tréng, tinh bang microgam trén
lit;

V |4 thé tich clia mau th&r da axit hoa dudc 1ay dé phan tich, tinh bang mililit (xem diéu 21.1).
22.2. B0 lap lai va do6 tai lap

K&t qua thi nghiém clia lién phong thi nghiém quéc t& dudc té chiic ndm 1981 dé so sanh do

Iap lai va do tai lap cla 2 phuong phap dung chiét (phuang phap B va phuong phap C).
Thanh phan cla hai can phan tich dugdc dua trong bang 6.
Phan tich théng ké céac két qué theo ISO 5725 dudc dua trong bang 8.

22.3. Céac chéat gay nhiéu

20



TCVN 6193:1996
Nong do tdng clia cac kim loai nang, ké ca sat 1én tdi 20 mg/l 1a c6 thé cé bd qua. Néu ndng
do téng cha kim loai ndng vugt qua 20 mg/l, ty 1& cla phan mau thi trén dung dich chiét nhd
hon 20 trén 1 theo thé tich thi phai tinh dén.

Bang 8
Kim loai Chi Cadimi Pong Coban Niken
Murc Thép |Cao |Thép |Cao |Thép |Cao |Thdp |Cao |Thédp |Cao

S6 phong thi nghiém|16 |16 16 16 16 16 15 16 15 16

tham gia

S6 phong thi nghiém|14 (14 (13 |13 |15 |16 |14 14 11 14
con lai sau khi loai
bang phuong phap
thong ké

Trung binh (wg/l) (20,3 |97,7 |4 |29.8 |64 |41 |58 [1158 [10,9 [100,2

b6 lap lai d6 léchi1,06 (3,8 |03 (0,8 |0,5 (3,3 |06 3,6 1,8 4,7

chuén,or

Hé s6 bién thién cta|5,2% |3,9% (7,5% |2,7% |7,8% [8,0% |10,3% |3,1% |16,5% |4,7%

dé lap lai

Po 1ap lai r (=2,83 5/3,0 (10,7 (0,85 2,26 |1,41 9,34 (1,7 [102 |51 [13,3
r

bé tai lap 28 |34 |04 |27 |11 |48 |12 8,2 4 13,7

D6 léch chuén, o &

Hé s6 bién thién cda|13,8 |3,5% [10% [9,1% [17,2 |11,7 |20,7% |7,1% |36,7% |13,7%
d6 tai 1ap % % |%

b6 ti lap R|7,9 (9,62 |1,13 |7,64 |3,11 13,6 (3,4 23,21 11,3 |38,8
(=2,83 o r)

Néng d6 cla axit nitriloaxetic 250 miligam trén it & c6 thé bd quan. Axit

etylendiamintetraaxetic (EDTA) gay nhiéu viéc chiét clia niken; ndng dé 25 miligam trén lit cGa
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etylendiamintetraaxetic axit cia muéi dinatri dihydrat (C,,H,,;N,0¢Na,.2H,0) 1a c6 thé bd qua

trong viéc chiét 5 kim loai khac.

Axit humic c6 chira trong mau nuéc trung tinh két tGa nhd axit hoa. Loc dé loai bd phan két tla
nay. Nhung két tla nay khéng dudc chira kim loai nang. Viéc chiét kim loai nang tir phan nuéc
loc nhu hexanetylen dithiocacbamat véi diisopropylketon - xylen c6 thé dudc tién hanh héi thu

hoan toan.
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Phu luc A
XU LY SO BO MAU THU KHI XAC DINH KIM LOAI TONG

A.0. Déi véi da s6 mau th{, nén st dung axit clohiric ho&c axi nitric d& khoang hoa. Tuy nhién,

thi du nhu v6i nuéc thai bi 6 nhiém ning can c6 cac quy trinh phc tap hon.
Thi du cac quy trinh khoang hoa nhu sau:
A.1. Thém 5 ml axit clohidric (p = 1,19 g/ml) d6i v6i méi phan mau thd 100 ml.

Bun cach thuy cho dén khi thé tich gidm xuéng dén khoang tir 15 va 20 ml, gilr cho mau thir
khong dudc sbi.

Lam ngudi va loc dé loai bd cac chat khong hoa tan ma cé thé 1am tic hé théng mao dan. Thu

thap phan nuéc loc vao binh dinh mdc dung tich 100 ml.
RUra bd loc vai lan véi nudc

A.2. Thém 4 ml axit nitric 15 mol trén lit vao 100 ml mau thd va dun néng cho dén khi thé tich

gidm xuéng con 50 ml.

Cho mau can x ly vao binh dun. Thém 12 ml axti clohidric (p = 1,19 g/ml). N6i binh dun véi
ong sinh han ngudc va déi luu dung dich trong vong 2,5 gid.

Lam mat va loc dé loai bd cac chat khong tan ma co6 thé 1am tic hé théng mao dan. L&y dich

loc vao binh dinh mic dung tich 100 ml.

Trang binh dun, 6ng sinh han va b6 loc vai lan véi nuéc, d6 nudc trang vao binh dinh mic trén

va thém nudc cho t6i vach.
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Phu luc B
KIEM TRA VIEC CHIET HOAN TOAN (PHUGNG PHAP C)

Trudc khi phan tich mau, chuén bi song song véi viéc thlr nghiém it nhat 13 2 dung dich hiéu

chuén thé nudc (21.4.1) véi ndng do tuong ing bao gém cac khoang néng d6 clia mau thi.
Chelat va chiét cac dung dich hiéu chuén thé nudc nay theo huéng dan trong diéu 21.2.

Hut phan chiét hitu co vao nguén Ira va do dd hap thu ctia phan chiét hitu co theo huéng dan
G diéu 21.5.

Chuén bi song song it nhat & 2 dung dich hiéu chuén hiiu co (21.4.2) c6 néng d6 20 va 50 1an
cao hon néng d6 clia dung dich hiéu chudn thé nuéc tuong (ng (phu thudc vao yéu tod 1am
gidu mau da chon). Hut cac dung dich hitu co nay va do do hap thu theo huéng dan & diéu
21.5.

Viéc chiét dudc hoan thanh néu cac phan chiét hiiu co ctia dung dich hiéu chuén thé nuéc cho

céac gia tri dd hap thu giéng nhu ctia dung dich hiéu chuén hiiu co.
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