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Lêi nãi ®Çu 

TCVN: 6193: 1996 hoµn toµn t−¬ng ®−¬ng víi ISO 8288: 1986 (E) 

TCVN: 6193: 1996 do TiÓu ban kü thuËt n−íc tinh läc TCVN/TC/F9/SC1thuéc Ban kü thuËt 
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Tiªu chuÈn ViÖt Nam                                  TCVN 6193:1996 
 
 
 

 
ChÊt l−îng n−íc - x¸c ®Þnh coban, niken, ®ång, kÏm, cadimi 
vµ chØ - ph−¬ng ph¸p tr¾c phæ hÊp thô nguyªn tö ngän löa 
 
Water quality - Determination of cobalt nickel, copper, zinc, cadmium, and lead  
Flame atomic absorption spectrometric methods 
 
 
 

 

1. Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ba ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh coban, niken, ®ång, kÏm, cadimi vµ chØ 

trong n−íc b»ng tr¾c phæ hÊp thô nguyªn tö ngän löa. 

Ch−¬ng mét: Ph−¬ng ph¸p A. X¸c ®Þnh trùc tiÕp b»ng tr¾c phæ hÊp thô nguyªn tö ngän löa;  

Ch−¬ng hai: Ph−¬ng ph¸p B. X¸c ®Þnh b»ng tr¾c phæ hÊp thô nguyªn tö ngän löa sau khi 

chelat ho¸ (APDC) vµ chiÕt (MIBK);  

Ch−¬ng ba: Ph−¬ng ph¸p C. X¸c ®Þnh b»ng tr¾c phæ hÊp thô nguyªn tö ngän löa sau khi 

chelat ho¸ (HMA-HMDC) vµ chiÕt (DIPK-Xylen).  

2. LÜnh vùc ¸p dông 

2.1. Ph−¬ng ph¸p A ®Æc biÖt cã thÓ ®−îc ¸p dông khi nång ®é cña c¸c nguyªn tè ®−îc ph©n 

tÝch lµ t−¬ng ®èi cao vµ khi kh«ng bÞ nhiÔu. 

Kh«ng sö dông ph−¬ng ph¸p A khi c¸c mÉu thö phøc t¹p ch−a râ b¶n chÊt hoÆc khi chóng 

chøa c¸c chÊt r¾n hoµ tan cã nång ®é cao (n−íc mÆn hoÆc h¬i mÆn) vµ ph¶i chän hoÆc 

ph−¬ng ph¸p B hoÆc ph−¬ng ph¸p C. 

Nång ®é c¸c nguyªn tè cã thÓ x¸c ®Þnh b»ng ph−¬ng ph¸p A thay ®æi tuú theo ®Æc tÝnh cña 

thiÕt bÞ tr¾c phæ hÊp thô nguyªn tö ®−îc sö dông, nh−ng nãi chung nã n»m trong kho¶ng x¸c 

®Þnh nªu trong b¶ng 1. 
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B¶ng 1 

Nguyªn tè cÇn x¸c ®Þnh Kho¶ng x¸c ®Þnh mg/l 

Coban 0,1 ®Õn 10 

Niken 0,1 ®Õn 10 

§ång 0,05 ®Õn 6 

KÏm 0,05 ®Õn 2 

Cadimi 0,02 ®Õn 2 

Ch× 0,2 ®Õn 10 

NÕu nång ®é cña nguyªn tè lín h¬n c¸c giíi h¹n cao ghi trong b¶ng 1, mÉu thö cã thÓ ®−îc 

pha lo·ng tr−íc khi ph©n tÝch. 

2.2. Cã thÓ sö dông ph−¬ng ph¸p B vµ ph−¬ng ph¸p C khi nång ®é cña c¸c nguyªn tè cÇn 

ph©n tÝch trong mÉu thö (hoÆc pha lo·ng mÉu) lín h¬n 0,5 µ m/l 

2.2.1. Ph−¬ng ph¸p B 

Nång ®é cña c¸c nguyªn tè cã thÓ ®−îc x¸c ®Þnh b»ng ph−¬ng ph¸p B cã thÓ thay ®æi tuú 

theo ®Æc tÝnh cña phæ kÕ hÊp thô nguyªn tö ®−îc sö dông, nh−ng nãi chung nã n»m trong 

kho¶ng x¸c ®Þnh nªu trong b¶ng 2. 

B¶ng 2 

Nguyªn tè cÇn x¸c ®Þnh Kho¶ng x¸c ®Þnh 

mg/l 

Coban 1 ®Õn 200 

Niken 1 ®Õn 200 

§ång 1 ®Õn 200 

KÏm 0,5 ®Õn 50 

Cadimi 0,5 ®Õn 50 

Ch× 5 ®Õn 200 
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2.2.2. Ph−¬ng ph¸p C 

Víi tû lÖ cña phÇn mÉu thö trªn dung dÞch chiÕt lµ 20 trªn 1, tÝnh theo thÓ tÝch nh− quy ®Þnh 

trong 21.2, nång ®é cña c¸c nguyªn tè cã thÓ ®−îc x¸c ®Þnh b»ng ph−¬ng ph¸p C nh− ghi 

trong b¶ng 3. 

B¶ng 3 

Nguyªn tè cÇn x¸c ®Þnh Kho¶ng x¸c ®Þnh 

µ g/l 

Coban 0,5 ®Õn 100 

Niken 0,5 ®Õn 100 

§ång 0,5 ®Õn 100 

KÏm 0,2 ®Õn 50 

Cadimi 0,2 ®Õn 50 

Ch× 2 ®Õn 200 

C¸c nång ®é thÊp h¬n cã thÓ x¸c ®Þnh ®−îc b»ng c¸ch chän tû lÖ cña phÇn mÉu thö trªn dung 

dÞch chiÕt lín h¬n. Tû lªn 50 trªn 1, tÝnh theo thÓ tÝch lµ cã thÓ dïng ®−îc khi hçn hîp dung 

m«i h÷u c¬ chØ cã thÓ hoµ tan ®−îc rÊt Ýt trong n−íc. 

Víi ph−¬ng ph¸p C, viÖc t¸ch c¸c pha h÷u c¬ vµ pha n−íc ph¶i lµm nhanh h¬n. C¸c chelat 

kim lo¹i, ®Æc biÖt lµ Cd-chelat lµ æn ®Þnh h¬n trong hçn hîp dung m«i h÷u c¬. 

Chó thÝch 

1) Khi x¸c ®Þnh kim lo¹i tæng, cÇn ph¶i xö lý mÉu thö tr−íc khi ph©n tÝch (xem thÝ dô vÒ tr×nh tù thö trong 

phô lôc A). 

2) Ph−¬ng ph¸p B vµ ph−¬ng ph¸p C kh«ng thÓ ¸p dông khi nhu cÇu oxy ho¸ häc (COD) cña mÉu thö 

(hoÆc mÉu pha lo·ng) lín h¬n 500 miligam trªn lÝt. 
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Ch−¬ng mét: Ph−¬ng ph¸p A - X¸c ®Þnh trùc tiÕp b»ng tr¾c phæ hÊp 

thô nguyªn tö ngän löa 

3. Nguyªn t¾c 

Hót c¸c phÇn mÉu thö ®· läc vµ ®· axit ho¸ (hoÆc mÉu pha lo·ng) vµo ngän löa cña phæ kÕ 

hÊp thô nguyªn tö. 

X¸c ®Þnh trùc tiÕp nång ®é cña mçi nguyªn tè, hoÆc lµ tõ ®é hÊp thu ®Æc tr−ng cña mçi 

nguyªn tè dïng phæ kÕ ®−îc g¾n víi hÖ thèng ®iÒu chØnh nÒn liªn tôc, hoÆc nÕu kh«ng cã hÖ 

thèng nh− vËy, tiÕn hµnh x¸c ®Þnh sau khi ®· ®iÒu chØnh ®é hÊp thu kh«ng ®Æc tr−ng. 

4. Thuèc thö 

TÊt c¶ c¸c thuèc thö ph¶i lo¹i tinh khiÕt ph©n tÝch sao cho viÖc sö dông chóng kh«ng ¶nh 

h−ëng ®Õn ®é chÝnh x¸c cña phÐp thö. Sö dông n−íc ®· khö ion hoÆc n−íc cÊt cã chøa nång 

®é cña kim lo¹i cÇn x¸c ®Þnh nhá tíi møc kh«ng thÓ ph¸t hiÖn khi ph©n tÝch b»ng phÐp thö 

tr¾ng. 

4.1. Axit nitric, ρ = 1,4 g/ml. 

4.2. Axit nitric, C(HNO3) ≈ 1,5 mol/l 

Thªm 100 ml axit nitric (4.1) vµo 600 ml n−íc vµ pha lo·ng víi n−íc tíi 1000 ml. 

4.3 Axit nitric, C(HNO3) ≈ 0,03 mol/l 

Thªm 1 ml axit nitric (4.1) vµo 400 ml n−íc vµ pha lo·ng víi n−íc tíi 500 ml. 

4.4. C¸c kim lo¹i, c¸c dung dÞch chuÈn t−¬ng øng víi 1,000 g kim lo¹i trªn mét lÝt. 

§èi víi mçi nguyªn tè cÇn x¸c ®Þnh, c©n 1,000 g kim lo¹i tinh khiÕt vµ hoµ tan trong axit nitric 

(4.1), ®un nãng ®Õn khi hoµ tan hoµn toµn. §Ó nguéi vµ chuyÓn tõng dung dÞch sang b×nh ®Þnh 

mét v¹ch dung dÞch 1000 ml, pha lo·ng víi n−íc tíi v¹ch vµ l¾c ®Òu. 

§Ó chuÈn bÞ c¸c dung dÞch chuÈn, cho phÐp sö dông c¸c muèi kim lo¹i víi thµnh phÇn chÝnh 

x¸c biÕt tr−íc. 

B¶o qu¶n tõng dung dÞch chuÈn trong chai polyetylen hoÆc b»ng thuû tinh bo silicat. 

1 ml cña mçi dung dÞch chuÈn nµy chøa 1,00 miligam kim lo¹i t−¬ng øng. 



TCVN 6193:1996 

 7

5. ThiÕt bÞ 

C¸c thiÕt bÞ cña phßng thÝ nghiÖm th«ng th−êng, vµ 

Phæ kÕ hÊp thô nguyªn tö, ®−îc g¾n víi c¸c ®Ìn catot rçng kim lo¹i thÝch hîp hoÆc lµ ®Ìn n¹p 

kh«ng ®iÖn cùc, vµ cã bé phËn phï hîp ®Ó cho phÐp ®iÒu chØnh ®é hÊp thu kh«ng ®Æc tr−ng 

vµ cã ®Ìn phun khÝ víi ngän löa axetylen - kh«ng khÝ. 

§iÒu chØnh tÊt c¶ c¸c th«ng sè cña thiÕt bÞ theo h−íng dÉn cña nhµ s¶n xuÊt. 

Chó ý khi röa dông cô thuû tinh 

TÊt c¶ c¸c dông cô thuû tinh ph¶i ®−îc sóc röa b»ng axit nitric (4.2) sau ®ã tr¸ng b»ng n−íc. 

6. LÊy mÉu 

6.1. Sö dông c¸c chai polyetylen hoÆc thuû tinh bosilicat ®· röa s¹ch b»ng axit nitric (4.2) sau 

®ã tr¸ng b»ng n−íc ®Ó lÊy mÉu. 

6.2. NÕu ph¶i x¸c ®Þnh kim lo¹i tæng, mÉu ph¶i ®−îc xö lý b»ng axit nitric (4.1) ngay sau khi 

thu thËp ®Ó cã ®é pH tõ 1 ®Õn 2 (th−êng lµ 2 ml axit trªn mét lÝt mÉu lµ ®ñ). Ghi l¹i l−îng axit 

®· ®−îc thªm vµo vµ sö dông mét thÓ tÝch t−¬ng tù nh− thÕ trong viÖc chuÈn bÞ thö tr¾ng (7.2). 

NÕu ph¶i x¸c ®Þnh chÕ riªng kim lo¹i hoµ tan th× ph¶i läc mÉu cµng sím cµng tèt sau khi thu 

thËp qua mµng läc cã ®−êng kÝnh lç danh nghÜa lµ 0,45 µ m vµ axit ho¸ ngay dÞch läc b»ng 

axit nitric (4.1) ®Ó cã ®é pH tõ 1 ®Õn 2. 

Tr−íc khi sö dông, c¸c bé läc ph¶i ®−îc röa kü b»ng axit nitric (4.2) vµ tr¸ng b»ng n−íc. 

7. C¸ch tiÕn hµnh 

7.1. PhÇn mÉu thö 

Cho phÇn mÉu thö ®· axit ho¸ (6.2) vµo b×nh ®Þnh møc dung dÞch 100 ml, sao cho mÉu thö 

chøa tõ 0,2 mg ®Õn 1 mg kim lo¹i (xem b¶ng 1 ®èi víi giíi h¹n trªn t−¬ng øng víi mçi nguyªn 

tè), thªm n−íc cho tíi v¹ch. 

7.2. Thö mÉu tr¾ng 

TiÕn hµnh thö mÉu tr¾ng song song víi viÖc x¸c ®Þnh theo cïng mét tr×nh tù, sö dông cïng 

mét l−îng tÊt c¶ c¸c thuèc thö nh− trong khi lÊy mÉu vµ x¸c ®Þnh, nh−ng thay phÇn mÉu thö 

b»ng n−íc. 
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7.3. ChuÈn bÞ d·y dung dÞch hiÖu chuÈn 

Tr−íc mçi ®ît x¸c ®Þnh, chuÈn bÞ tõ mçi dung dÞch chuÈn (4.4) Ýt nhÊta lµ bèn dung dÞch hiÖu 

chuÈn bao gåm kho¶ng c¸c nång ®é cÇn x¸c ®Þnh cho mçi nguyªn tè. 

ChuÈn bÞ c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn nµy b»ng c¸ch pha lo·ng dung dÞch chuÈn (4.4) víi axit 

nitric (4.3). 

7.4. HiÖu chuÈn vµ x¸c ®Þnh 

TiÕn hµnh nh− sau ®èi víi mçi kim lo¹i cÇn x¸c ®Þnh. Tr−íc khi thùc hiÖn phÐp ®o, bËt phæ kÕ 

theo h−íng dÉn cña nhµ s¶n xuÊt b»ng viÖc hót dung dÞch hiÖu chuÈn (7.3) cña kim lo¹i cÇn 

x¸c ®Þnh vµ sö dông th«ng tin nªu trong b¶ng 4. Tèi −u ho¸ viÖc hót vµ ®iÒu kiÖn ngän löa (tèc 

®é hót, b¶n chÊt ngän löa, vÞ trÝ cña thÊu kÝnh quang häc trong ngän löa). §iÒu chØnh ®é nh¹y 

cña thiÕt bÞ víi ®é hÊp thu zero b»ng n−íc. 

B¶ng 4 

Nguyªn tè cÇn x¸c ®Þnh B−íc sãng  

nm 

Ngän löa 

Coban 240,7 Axetylen - kh«ng khÝ  

Niken 232,0 Axetylen - kh«ng khÝ ®−îc oxy ho¸ 

§ång 324,7 Axetylen - kh«ng khÝ ®−îc oxy ho¸ 

KÏm 213,8 Axetylen - kh«ng khÝ 

Cadimi 228,8 Axetylen - kh«ng khÝ 

Ch×  283,3 Axetylen - kh«ng khÝ 

  217,0  

§èi víi mçi kim lo¹i cÇn x¸c ®Þnh, hót d·y dung dÞch hiÖu chuÈn (7.3) vµ dung dÞch thö tr¾ng 

(7.2), lµm thµnh phÇn zero. VÏ ®å thÞ cã hµm l−îng kim lo¹i cña dung dÞch hiÖu chuÈn, tÝnh 

b»ng miligam trªn lÝt, trªn trôc hoµnh vµ c¸c gi¸ trÞ ®é hÊp thu trªn trôc tung. Nªn kiÓm tra ®å 

thÞ hiÖu chuÈn, thÝ dô nh− ®o ®é hÊp thu cña mçi dung dÞch hiÖu chuÈn tÊt c¶ 5 mÉu thö. 

Hót phÇn mÉu thö (7.1) vµo ngän löa cña ®Çu ®èt. 
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§o ®é hÊp thu cña kim lo¹i cÇn x¸c ®Þnh vµ sau mçi lÇn ®o hót axit nitric (4.3) ®Ó tr¸ng hÖ 

thèng èng dÉn. 

L−u ý vÒ ®iÒu chØnh ®é hÊp thu kh«ng ®Æc tr−ng 

NÕu phæ kÕ ®−îc sö dông kh«ng phï hîp víi hÖ thèng ®iÒu chØnh nÒn cung cÊp tù ®éng tÝn 

hiÖu t−¬ng øng víi ®é hÊp thu ®Æc tr−ng A cña kim lo¹i cÇn x¸c ®Þnh, cÇn ph¶i ®o ®é hÊp thu 

kh«ng ®Æc tr−ng A0. §Ó lµm ®−îc viÖc nµy, tiÕn hµnh nh− sau: 

Chän v¹ch phæ trong tr¹ng th¸i gÇn cña phæ kim lo¹i cÇn x¸c ®Þnh ®Ó kh¼ng ®Þnh r»ng sù kh¸c 

nhau gi÷a c¸c b−íc sãng cña 2 v¹ch phæ kh«ng v−ît qu¸ 1 nm. 

Sö dông v¹ch phæ cña khÝ chøa trong ®Ìn catèt rçng (argon hoÆc neon), hoÆc v¹ch phæ ®−îc 

ph¸t ra tõ ®Ìn catèt rçng zirconi hoÆc lµ deuteri (xem b¶ng 5). 

§o ®é hÊp thu A0 t−¬ng øng víi v¹ch phæ nµy b»ng c¸ch hót l¹i phÇn mÉu thö. 

TÝnh to¸n hÊp thu ®Æc tr−ng nh− sau: 

A = A1 - A0 

trong ®ã 

A1 lµ ®é hÊp thu tæng ë b−íc sãng ph©n tÝch 

§iÒu kiÖn ngän löa vµ n¨ng l−îng quy ®Þnh trªn ®Ìn ph¶i gi÷ nguyªn trong suèt qu¸ tr×nh ®o 

®é hÊp thu A1 vµ A0. 

B¶ng 5 

Nguyªn tè B−íc sãng ®o A1  
nm 

B−íc sãng ®o A0  
nm 

Coban 240,72 241 (D) 

Niken 232,00 232 (D) 

§ång 324,75 325 (Zr) 

KÏm 213,86 214 (D) 

Cadimi 228,80 229 (D) 

Ch× 283,30 283,7 (Zr) 
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7.5. Thö kiÓm tra 

TiÕn hµnh thö kiÓm tra ®Ó ph¸t hiÖn bÊt kú ¶nh h−ëng nµo cña matrix. §Ó lµm ®−îc viÖc nµy, 

sö dông ph−¬ng ph¸p thªm chuÈn. 

NÕu thÊy xuÊt hiÖn ¶nh h−ëng cña matrix, ph−¬ng ph¸p nµy kh«ng thÓ ¸p dông ®−îc: nªn x¸c 

®Þnh theo ph−¬ng ph¸p B hoÆc ph−¬ng ph¸p C hoÆc dïng kÕt qu¶ thu ®−îc b»ng ph−¬ng 

ph¸p thªm chuÈn. 

8. BiÓu thÞ kÕt qu¶ 

Tra ®å thÞ hiÖu chuÈn ®èi víi mçi kim lo¹i, x¸c ®Þnh nång ®é t−¬ng øng víi ®é hÊp thu cña 

phÇn mÉu thö (7.4) vµ cña mÉu thö tr¾ng (7.2). 

§èi víi mçi kim lo¹i cÇn x¸c ®Þnh, nång ®é cña mÉu thö, tÝnh b»ng miligam trªn lÝt, theo c«ng 

thøc sau: 

V
xpp bt
100)( −  

trong ®ã 

ρ t lµ nång ®é kim lo¹i t−¬ng øng víi ®é hÊp thu cña phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng miligam trªn lÝt; 

ρ b lµ nång ®é kim lo¹i t−¬ng øng vøi ®é hÊp thu cña mÉu thö tr¾ng, tÝnh b»ng miligam trªn lÝt; 

V lµ thÓ tÝch cña mÉu thö ®· axit ho¸ ®−îc lÊy ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng millit (xem 7.1). 

9. B¸o c¸o kÕt qu¶ 

B¸o c¸o kÕt qu¶ bao gåm c¸c th«ng tin sau: 

a) ghi tham kh¶o cña tiªu chuÈn nµy; 

b) ghi tham kh¶o ph−¬ng ph¸p ®· sö dông; 

c) nhËn biÕt hoµn toµn mÉu thö; 

d) kÕt qu¶ cña phÐp x¸c ®Þnh; 

e) c¸c chi tiÕt cña quy tr×nh kh«ng chØ ra trong tiªu chuÈn nµy, hoÆc c¸c chi tiÕt bÊt th−êng 

kh¸c lµm ¶nh h−ëng tíi kÕt qu¶. 
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Ch−¬ng hai: Ph−¬ng ph¸p B- X¸c ®Þnh b»ng tr¾c phæ hÊp thô 

nguyªn tö ngän löa sau khi chelat ho¸ (APDC) vµ chiÕt (MIBK) 

10. Nguyªn t¾c 

T¹o phøc gi÷a c¸c kim lo¹i cÇn x¸c ®Þnh vµ amoni 1 - Pyrolidindithiocacbamat (APDC) vµ 

chiÕt ë pH 2,5 víi metyl - isobutylketon (MIBK). 

X¸c ®Þnh c¸c kim lo¹i trong pha h÷u c¬ nµy b»ng tr¾c phæ hÊp thô nguyªn tö ngän löa. 

11. Thuèc thö 

Xem ®iÒu 4 

11.1. Axit nitric, ρ = 1,4 g/ml 

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

Hoµ tan cÈn thËn 100 g natri hidroxit trong n−íc vµ pha lo·ng tíi 1 lÝt. 

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

Hoµ tan cÈn thËn 25 ml axit clohidric ®Ëm ®Æc (ρ = 1,19 g/ml) víi n−íc vµ pha lo·ng tíi 1 lÝt. 

11.4. Metyl - isobutylketon (MIBK) 

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

Hoµ tan 2,0 g APDC trong n−íc. Thªm n−íc cho ®Õn 100 ml vµ l¾c. Läc dung dÞch nÕu cã 

chÊt kÕt tña. NÕu dung dÞch cã mÇu, tiÕn hµnh tinh läc b»ng chiÕt lÆp l¹i víi MIBK (11.4) cho 

®Õn khi dung dÞch trë nªn kh«ng mµu. 

ChuÈn bÞ dung dÞch míi cho mçi ®ît mÉu thö. 

11.6. Bromophenol xanh dung dÞch chØ thÞ, 1 g bromophenol xanh trªn mét lÝt dung dÞch etanol 

50% (V/V). 

11.7. C¸c kim lo¹i, c¸c dung dÞch chuÈn t−¬ng øng víi 1,000 g kim lo¹i trªn lÝt. Xem ®iÒu 4.4. 

12. ThiÕt bÞ 

Xem ®iÒu 5 

13. LÊy mÉu 
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Xem ®iÒu 6 

14. C¸ch tiÕn hµnh 

14.1. PhÇm mÉu thö 

Cho phÇn mÉu thö ®· ®−îc axit ho¸ (xem ®iÒu 6) vµ b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml cã chøa 5 

µ g ®Õn 20 µ g kim lo¹i cÇn x¸c ®Þnh (xem b¶ng 2 ®èi víi c¸c giíi h¹n trªn t−¬ng øng víi mçi 

nguyªn tè). Thªm n−íc cho tíi v¹ch. 

14.2. Chelat ho¸ vµ chiÕt 

Cho phÇn mÉu thö (14.1) vµ 100 ml cña mçi dung dÞch hiÖu chuÈn (14.4) vµo mét lo¹t phÔu 

chiÕt dung tÝch 250 ml ®−îc ®Ëy b»ng nót polytetrafluoroetylen (PTFE). 

Thªm vµo mçi phÔu chiÕt tõ 2 ®Õn 3 giät chÊt chØ thÞ bromophenol xanh (11.6) vµ natri hidroxit 

(11.2) cho ®Õn khi cã mÇu xanh bÒn. 

Võa khuÊy võa thªm tõng giät axit clohidric (11.3) cho ®Õn khi mÇu xanh võa biÕn mÊt. Sau ®ã 

thªm 2 ml axit clohidric (11.3) d−. ChØ sè pH sÏ tõ 2,3 ®Õn 2,5 (xem Chó thÝch 1). 

Thªm 5 ml APDC (11.5), trén ®Òu sau ®ã thªm 10,0 ml MIBK (11.4). L¾c m¹nh trong vßng 2 

phót. §é pH sÏ kho¶ng 2,8. 

§Ó cho hçn hîp l¾ng trong phÔu chiÕt cã nót ®Ëy Ýt nhÊt 1 giê tr¸nh ¸nh s¸ng vµ nãng. Thêi 

gian l¾ng ph¶i ®−îc Ên ®Þnh chÝnh x¸c nh− nhau cho tÊt c¶ c¸c dung dÞch. Thu c¸c líp h÷u c¬ 

cÈn thËn kh«ng ®−îc ®Ó bÊt cø vÕt cña pha n−íc nµo lÉn vµo (cho quay ly t©m nÕu thÊy cÇn 

thiÕt) (xem Chó thÝch 2). 

Chó thÝch: 

1) Cã thÓ dïng pH mÐt ®Ó thay cho chÊt chØ thÞ 

2) NÕu ®−îc tiÕn hµnh trong bãng tèi ë nhiÖt ®é kho¶ng 50C th× thuËn lîi cho viÖc kÐo dµi thêi gian l¾ng. 

Trong tr−êng hîp nµy cã thÓ kh«ng cÇn thiÕt ph¶i ly t©m pha h÷u c¬. 

14.3. Thö mÉu tr¾ng 

TiÕn hµnh thö mÉu tr¾ng song song víi viÖc x¸c ®Þnh mÉu theo cïng mét quy tr×nh (14.2), sö 

dông cïng mét l−îng thuèc thö nh− khi lÊy mÉu vµ chelat ho¸ vµ chiÕt, nh−ng thay phÇn mÉu 

thö b»ng n−íc. 

14.4. ChuÈn bÞ d·y dung dÞch hiÖu chuÈn 
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Pha lo·ng b»ng n−íc1) ngay tr−íc khi sö dông tõng dung dÞch chuÈn (4.4) t−¬ng øng víi c¸c 

nguyªn tè cÇn ®−îc x¸c ®Þnh ®Ó cã ®−îc dung dÞch pha lo·ng cã chøa 10 miligam nguyªn tè 

trªn 1 lÝt. 

 Cho vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 500 ml: 

- 5 ml cña mçi dung dÞch kÏm vµ cadimi cã chøa 10 miligam trªn lÝt kim lo¹i t−¬ng øng; 

- 20 ml cña mçi dung dÞch ®ång, coban, niken vµ ch× cã chøa 10 miligam trªn lÝt kim lo¹i t−¬ng 

øng; 

- 0,5 ml axit nitric (11.1). 

Thªm n−íc vµo b×nh cho tíi v¹ch. Dung dÞch nµy dung dÞch S, chuÈn bÞ Ýt nhÊt lµ bèn dung 

dÞch hiÖu chuÈn b»ng c¸ch pha lo·ng dung dÞch S b»ng n−íc ®Ó cã thÓ chøa c¶ c¸c kho¶ng 

nång ®é sau: 

Zn, Cd tõ 0 ®Õn 50 µ g trªn lÝt.Cu, Co, Ni, Pb tõ 0 ®Õn 200 µ g trªn lÝt. 

Axit ho¸ mçi dung dÞch hiÖu chuÈn b»ng c¸ch thªm cïng l−îng axit nitric (11.1) ®· ®−îc thªm 

tõ tr−íc ®Ó b¶o qu¶n mÉu (xem ®iÒu 6.2). ThÓ tÝch ®−îc thªm vµo sÏ lµ thÓ tÝch mµ nång ®é 

cña axit nitric gièng nh− cã trong mÉu thö vµ trong c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn. 

14.5. HiÖu chuÈn vµ x¸c ®Þnh 

TiÕp tôc tiÕn hµnh nh− sau cho mçi kim lo¹i cÇn ®−îc x¸c ®Þnh. Tr−íc khi tiÕn hµnh ®o phæ, 

bËt phæ kÕ theo h−íng dÉn cña nhµ s¶n xuÊt b»ng c¸ch hót phÇn chiÕt h÷u c¬ (14.2) cña 

dung dÞch hiÖu chuÈn cña kim lo¹i cÇn x¸c ®Þnh vµ sö dông th«ng tin trong b¶ng 4. Tèi −u ho¸ 

viÖc hót vµ ®iÒu kiÖn ngän löa nh− tr−íc (7.4). §iÒu chØnh ®é nh¹y cña thiÕt bÞ tíi ®é hÊp thu 

zero víi MIBK (11.4). 

§èi víi mçi kim lo¹i cÇn x¸c ®Þnh, hót lo¹t phÇn chiÕt h÷u c¬ cña c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn. 

VÏ ®å thÞ cã hµm l−îng kim lo¹i, tÝnh b»ng microgam trªn lÝt, cña dung dÞch hiÖu chuÈn theo 

hoµnh ®é vµ c¸c gi¸ trÞ t−¬ng øng cña ®é hÊp thu theo tung ®é. CÇn l−u ý r»ng ph¶i kiÓm tra 

®« thÞ hiÖu chuÈn, thÝ dô nh− b»ng c¸ch ®o ®é hÊp thu cña mét dung dÞch hiÖu chuÈn cho n¨m 

mÉu mét. 

Hót phÇn chiÕt h÷u c¬ cña phÇn mÉu thö. 

                                                 
1) Khi x¸c ®Þnh kim lo¹i trong n−íc biÓn hoÆc n−íc cã hµm l−îng natri clorua cao th× chuÈn bÞ dung dÞch 

hiÖu chuÈn ®Ó thö mÉu tr¾ng víi n−íc cã cïng hµm l−îng natri clorua nh− n−íc cÇn ph©n tÝch. 
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§o ®é hÊp thu cña kim lo¹i cÇn x¸c ®Þnh vµ sau mçi lÇn ®o tiÕn hµnh hót MIBK ®Ó tr¸ng hÖ 

thèng mao dÉn. §Ó ®iÒu chØnh ®é hÊp thu kh«ng ®Æc tr−ng xem chó thÝch cho ®iÒu 7.4. 

Chó thÝch - §iÒu quan träng lµ ph¶i b¶o vÖ dung dÞch h÷u c¬ khái sù hun nãng vµ ¸nh s¸ng bëi v× c¸c 

hîp chÊt cña coban, ®ång, kÏm vµ ®Æc biÖt lµ cadimi lµ kh«ng thÓ æn ®Þnh trong MIBK. Cadimi cÇn ®−îc 

®o ngay. C¸c kim lo¹i kh¸c cã thÓ b¶o qu¶n ®−îc trong vµi giê. 

15. BiÓu thÞ kÕt qu¶ 

15.1. TÝnh to¸n 

Tõ ®« thÞ hiÖu chuÈn ®èi víi mçi kim lo¹i, x¸c ®Þnh nång ®é t−¬ng øng víi ®é hÊp thu cña phÇn 

mÉu thö vµ cña mÉu thö tr¾ng. 

§èi víi mçi kim lo¹i cÇn x¸c ®Þnh, nång ®é cña mÉu thö, miligam trªn lÝt ®−îc tÝnh theo c«ng 

thøc sau: 

V
xpp bt
100)( −  

Trong ®ã: 

ρ t lµ nång ®é kim lo¹i t−¬ng øng víi ®é hÊp thu cña phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng microgam trªn 

lÝt; 

ρ b lµ nång ®é kim lo¹i t−¬ng øng víi ®é hÊp thu cña mÉu thö tr¾ng, tÝnh b»ng microgam trªn 

lÝt; 

V lµ thÓ tÝch, cña mÉu thö ®· axit ho¸ ®−îc lÊy ra ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng mililÝt (xem ®iÒu 

14.1). 

15.2. §é chÝnh x¸c 

KÕt qu¶ thö nghiÖm cña liªn phßng thÝ nghiÖm quèc tÕ ®−îc tæ chøc n¨m 1981 ®Ó so s¸nh ®é 

lÆp l¹i vµ ®é t¸i lËp cña hai ph−¬ng ph¸p b»ng chiÕt (ph−¬ng ph¸p B vµ ph−¬ng ph¸p C). 

Thµnh phÇn cña hai mÉu ph©n tÝch ®−îc ghi trong b¶ng 6. 
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B¶ng 6 

MÉu thö L (møc thÊp) µ g/l MÉu thö H (møc cao) µ g/l 

Ch× 50 100 

Cadimi 4 30 

§ång 6 40 

Coban 5 120 

Niken 10 100 

Ph©n tÝch thèng kª kÕt qu¶ thö theo ISO 5725 ®−îc ®−a ra trong b¶ng 7. 

15.3. C¸c chÊt g©y nhiÔu 

C¸c chÊt kh¸c khi tån t¹i ë nång ®é nhá h¬n 5 miligam trªn lÝt th«ng th−êng kh«ng g©y nhiÔu. 

16. B¸o c¸o kÕt qu¶ 

Xem ®iÒu 9. 

B¶ng 7 

Kim lo¹i Ch× Cadimi §ång Coban Niken 

Møc ThÊp Cao ThÊp Cao ThÊp Cao ThÊp Cao ThÊp Cao 

Sè phßng thÝ nghiÖm 

tham gia 

14 14 14 14 14 14 14 14 14 14 

Sè phßng thÝ nghiÖm 

cßn l¹i sau khi lo¹i 

b»ng ph−¬ng ph¸p 

thèng kª 

14 12 11 13 12 14 13 14 14 14 

Trung b×nh (µ g/l) 19,7 96 4 30,2 5,7 40,6 5,1 121,3 10,7 103,2

§é lÆp l¹i ®é lÖch 

chuÈn, σ r 

1,5 2,6 0,1 0,7 0,2 1,7 0,4 1,9 0,4 2,3 

HÖ sè biÕn thiªn cña 

®é lÆp l¹i

7,6% 2,7% 2,5% 2,3% 3,5% 4,2% 7,8% 1,6% 3,7% 2,2% 
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®é lÆp l¹i 

§é lÆp l¹i r (=2,83 σ 

r) 

4,24 7,36 0,28 1,98 0,57 4,8 1,13 5,38 1,13 6,51 

§é t¸i lËp 

§é lÖch chuÈn, σ R 

3,2 5,3 0,3 1,3 0,7 5,9 1,4 7,6 1,4 16,2 

HÖ sè biÕn thiªn cña 

®é t¸i lËp 

16,2

% 

5,5% 7,5% 4,3% 12,3

% 

14,5

% 

27,5% 6,3% 13,1% 15,7%

§é t¸i lËp R 

(=2,83 σ R) 

9,05 15 0,85 3,68 1,98 16,7 3,96 21,51 3,96 45,85
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Ch−¬ng ba: Ph−¬ng ph¸p C - X¸c ®Þnh b»ng tr¾c phæ hÊp thô nguyªn tö 

ngän löa sau khi chelat ho¸ (HMA - HMDC) vµ chiÕt (DIPK - Xylen) 

17. Nguyªn t¾c 

T¹o phøc gi÷a kim lo¹i vµ hexametylen-ammoni - hexametylendithiocacbamat (HMA - HMDC) 

vµ chiÕt víi diisopropylketon - xylen trong m«i tr−êng ®Öm cã ®é pH tõ 2 ®Õn 4. 

X¸c ®Þnh c¸c kim lo¹i trong pha h÷u c¬ b»ng tr¾c phæ hÊp thô nguyªn tö ngän löa. 

18. Thuèc thö 

Xem ®iÒu 4. 

18.1. Axit nitric, ρ = 1,4 g/ml 

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

Võa thªm võa khuÊy vµ lµm l¹nh liªn tôc trong vßng 30 phót 60 ml cacbon disunphit ®· ®−îc 

cÊt (cã ®iÓm s«i 46,20C) vµo 224 ml dung dÞch hexametylen imin ®· ®−îc cÊt (cã ®iÓm s«i 136 

0C ®Õn 1390C) trong 300 ml xylen ®· ®−îc lµm l¹nh b»ng n−íc ®¸. 

TiÕp tôc lµm l¹nh vµ khuÊy trong 1 giê. Läc dung dÞch vµ g¹n lÊy kÐt tña mÇu tr¾ng, röa s¹ch 

ba lÇn b»ng dietyl ete vµ lµm kh« gi÷a hai tê giÊy läc. 

18.3. HMA - HMDC, 6,8 g/l dung dÞch chiÕt. 

Hoµ tan 1,7 g HMA - HMDC (18.2) trong 75 ml xylen trong b×nh ®Þnh møc kh« cã dung tÝch 250 

ml, ®un nãng tõ tõ. Thªm b»ng diisopropylketon (2) (DIPK) (cã ®iÓm s«i 124,50C) cho tíi v¹ch. 

Dung dÞch nµy æn ®Þnh trong vßng 1 tuÇn nÕu b¶o qu¶n ë 50C trong bãng tèi. 

18.4. HMA - HMDC, 55 g trªn lÝt dung dÞch trong metanol. 

Hoµ tan 5,5 g HMA - HMDC (18.2) trong metanol trong b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml kh«, 

®un nãng tõ tõ. Lµm m¸t tíi nhiÖt ®é trong phßng vµ thªm metanol cho tíi v¹ch. 

18.5. Focmat, dung dÞch ®Öm. 

Hoµ tan 368 g axit focmic [(98 ®Õn 100% (m/m)] vµ 14 g axit xitric monohydrat trong 350 ml 

n−íc. Thªm tõ tõ 243 g natri hidroxit trong khi khuÊy vµ lµm l¹nh liªn tôc. Thªm 50 mg m-

cresolsunfonephtalein (metacresol ®á tÝa). Tinh chÕ dung dÞch nµy b»ng chiÕt hai lÇn liªn tôc 

víi dung dÞch chiÕt (18.3) trong khi vÉn khuÊy liªn tôc. 
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18.6. C¸c kim lo¹i, c¸c dung dÞch chuÈn t−¬ng øng víi 1,000 g kim lo¹i trªn lÝt. 

Hoµ tan cïng víi 1,000 g cña tõng kim lo¹i cÇn x¸c ®Þnh trong axit nitric (18.1) b»ng viÖc ®un 

nãng cho ®Õn khi hoµ tan hoµn toµn. Lµm nguéi vµ thªm n−íc cho tíi 1000 ml. Nång ®é axit 

cña dung dÞch nµy sÏ vµo kho¶ng tõ 0,1 ®Õn 0,5 mol trªn lÝt. 

Khi chuÈn bÞ c¸c dung dÞch chuÈn còng cã thÓ cho phÐp sö dông c¸c muèi kim lo¹i víi thµnh 

phÇn chÝnh x¸c biÕt tr−íc. 

18.7. Kim lo¹i, dung dÞch chuÈn h÷u c¬ t−¬ng øng víi 50 miligam trªn lÝt. 

Cho 5 ml dung dÞch chuÈn thÓ n−íc (18.6) vµo trong b×nh ®Þnh møc kh« dung tÝch 100 ml. Trªn 

50 ml axit focmic [98 ®Õn 100% (m/m)] vµ 0,2 ®Õn 0,5 g axit xitric monohydrat. Thªm 

diisopropylketon cho tíi v¹ch. 

19. ThiÕt bÞ 

C¸c thiÕt bÞ quy ®Þnh trong ®iÒu 5, vµ 

Pipet microlit. 

Röa s¹ch ®Çu nhùa cña pipÐt microlit b»ng c¸ch sóc trong axit nitric (4.2) trong vµi giê. Tr¸nh 

nhiÖt ®é cao h¬n 400C. Tr¸ng b»ng n−íc tr−íc khi sö dông. 

20. LÊy mÉu 

Xem ®iÒu 6. 

21. C¸ch tiÕn hµnh 

21.1. PhÇn mÉu thö 

PhÇn mÉu thö cña mÉu ®· axit ho¸ (xem ®iÒu 6) th−êng lµ 400 ml. 

C¸c thÓ tÝch kh¸c cho tû lÖ cña pha n−íc trªn pha h÷u c¬ lªn tíi 50 trªn 1 do thÓ tÝch cã thÓ 

®−îc sd khi cÇn ®Ó cã ®−îc hÖ sè lµm giµu lín h¬n hoÆc nhá h¬n. 

21.2. Chelat ho¸ vµ chiÕt 

Cho phÇn mÉu thö (21.1) vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 500 ml. Thªm 20 ml dung dÞch ®Öm 

format (18.5). MÇu cña chÊt chØ thÞ lµ mÇu vµng. NÕu xuÊt hiÖn mÇu ®á, thªm 20 ml dung dÞch 

®Öm focmat bæ sung. 
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Thªm 20 ml dung dÞch HMA - HMDC trong methanol (18.4) l¾c vµ ®Ó yªn trong vßng 3 tíi 5 

phót. 

Thªm 20,0 ml dung dÞch chiÕt (18.3) vµ l¾c m¹nh b×nh Ýt nhÊt lµ 3 phót. 

§Ó hçn hîp l¾ng trong vßng 10 ®Õn 15 phót ®Ó ph©n líp tèt. Sau ®ã thªm n−íc vµo mét c¸ch 

cÈn thËn cho ®Õn khi líp h÷u c¬ hoµn toµn n»m ë cæ b×nh. 

ViÖc hót líp h÷u c¬ (21.5) ®Ó x¸c ®Þnh, cã thÓ ®−îc lÊy trùc tiÕp ë cæ b×nh. NÕu líp h÷u c¬ ®· 

bÞ gi÷ l©u th× dïng pipet hót ra, kh«ng ®−îc ®Ó pha n−íc lÉn vµo vµ b¶o qu¶n ë chç m¸t vµ tèi. 

21.3. Thö mÉu tr¾ng 

TiÕn hµnh thö mÉu tr¾ng song song víi viÖc x¸c ®Þnh theo cïng tr×nh tù (21.2), sö dông cïng 

l−îng thuèc thö nh− trong lÊy mÉu, chelat ho¸ vµ chiÕt, nh−ng thay phÇn mÉu thö b»ng axi 

nitric (4.3). 

21.4. ChuÈn bÞ lo¹t dung dÞch hiÖu chuÈn 

21.4.1. Dung dÞch thÓ n−íc  

Tr−íc mçi ®ît x¸c ®Þnh, chuÈn bÞ Ýt nhÊt lµ 4 dung dÞch hiÖu chuÈn thÓ n−íc bao gåm c¸c 

kho¶ng nång ®é cÇn x¸c ®Þnh. ChuÈn bÞ c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn nµy b»ng c¸ch pha lo·ng 

dung dÞch chuÈn thÓ n−íc (18.6) víi axit nitric (4.3). 

Chó thÝch - Lo¹t dung dÞch thÓ n−íc nµy ®−îc sö dông ®Ó kiÓm tra sù kÕt thóc cña viÖc chiÕt, 

c¸c phßng thÝ nghiÖm kh«ng quen víi viÖc chiÕt nªn kiÓm tra qu¸ tr×nh chiÕt hoµn toµn theo 

quy tr×nh ®−îc m« t¶ trong phô lôc B. 

21.4.2. Dung dÞch h÷u c¬ 

ChuÈn bÞ Ýt nhÊt bèn dung dÞch hiÖu chuÈn h÷u c¬ bao gåm c¸c kho¶ng nång ®é cÇn ®−îc x¸c 

®Þnh tr−íc khi sö dông. 

ChuÈn bÞ c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn nµy b»ng c¸ch pha lo·ng dung dÞch chuÈn h÷u c¬ (18.7) 

víi dung dÞch chiÕt (18.3) sö dông b×nh ®Þnh møc dung tÝch 25 ml vµ pipÐt microlÝt (®iÒu 19). 

21.5. HiÖu chuÈn vµ x¸c ®Þnh 

TiÕn hµnh nh− sau ®èi víi mçi kim lo¹i. Tr−íc khi thùc hiÖn phÐp ®o tr¾c phæ, bËt phæ kÕ theo 

h−íng dÉn cña nhµ s¶n xuÊt b»ng c¸ch hót mét trong sè c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn h÷u c¬ 

(21.4.2) vµ sö dông th«ng tin trong b¶ng 4. Tèi −u ho¸ viÖc hót vµ ®iÒu kiÖn ngän löa nh− 

tr−íc (7.4). §iÒu chØnh ®é nh¹y cña thiÕt bÞ víi ®é hÊp thô zero b»ng dung dÞch chiÕt (18.3). 
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§èi víi mçi kim lo¹i cÇn x¸c ®Þnh, hót h·y dung dÞch hiÖu chuÈn h÷u c¬ (21.4.2). VÏ ®å thÞ cã 

trôc hoµnh lµ hµm l−îng kim lo¹i, microgam trªn lÝt cña dung dÞch hiÖu chuÈn h÷u c¬ vµ gi¸ trÞ 

t−¬ng øng cña ®é hÊp thu trªn trôc tung. 

Hót chÊt chiÕt h÷u c¬ cña phÇn mÉu thö (21.2). 

§o ®é hÊp thu cña kim lo¹i cÇn ®−îc x¸c ®Þnh. Sau mçi lÇn ®o tr¸ng hÖ thèng m¸y phun khÝ 

b»ng c¸ch hót metanol ®Ó tr¸nh t¾c nghÏn. 

NÕu cÇn thiÕt, ®iÒu chØnh ®é hÊp thu kh«ng ®Æc tr−ng (xem chó thÝch cho 7.4) 

22. BiÓu thÞ kÕt qu¶ 

22.1. TÝnh to¸n 

Tõ ®å thÞ hiÖu chuÈn, x¸c ®Þnh ®èi víi mçi kim lo¹i nång ®é t−¬ng øng víi ®é hÊp thu cña phÇn 

mÉu thö vµ cña mÉu tr¾ng. 

§èi víi mçi kim lo¹i cÇn x¸c ®Þnh, nång ®é cña mÉu thö tÝnh b»ng microgam trªn lÝt theo c«ng 

thøc sau: 

V
xpp bt
20)( −  

trong ®ã  

ρ t lµ nång ®é kim lo¹i t−¬ng øng víi ®é hÊp thu cña l−îng mÉu thö, tÝnh b»ng microgam trªn 

lÝt; 

ρ b lµ nång ®é kim lo¹i, t−¬ng øng víi ®é hÊp thu cña dung dÞch tr¾ng, tÝnh b»ng microgam trªn 

lÝt; 

V lµ thÓ tÝch cña mÉu thö ®· axit ho¸ ®−îc lÊy ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng mililit (xem ®iÒu 21.1). 

22.2. §é lÆp l¹i vµ ®é t¸i lËp 

KÕt qu¶ thÝ nghiÖm cña liªn phßng thÝ nghiÖm quèc tÕ ®−îc tæ chøc n¨m 1981 ®Ó so s¸nh ®é 

lÆp l¹i vµ ®é t¸i lËp cña 2 ph−¬ng ph¸p dïng chiÕt (ph−¬ng ph¸p B vµ ph−¬ng ph¸p C). 

Thµnh phÇn cña hai cÇn ph©n tÝch ®−îc ®−a trong b¶ng 6. 

Ph©n tÝch thèng kª c¸c kÕt qu¶ theo ISO 5725 ®−îc ®−a trong b¶ng 8. 

22.3. C¸c chÊt g©y nhiÔu 
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Nång ®é tæng cña c¸c kim lo¹i nÆng, kÓ c¶ s¾t lªn tíi 20 mg/l lµ cã thÓ cã bá qua. NÕu nång 

®é tæng cña kim lo¹i nÆng v−ît qu¸ 20 mg/l, tû lÖ cña phÇn mÉu thö trªn dung dÞch chiÕt nhá 

h¬n 20 trªn 1 theo thÓ tÝch th× ph¶i tÝnh ®Õn. 

B¶ng 8 

Kim lo¹i Ch× Cadimi §ång Coban Niken 

Møc ThÊp Cao ThÊp Cao ThÊp Cao ThÊp Cao ThÊp Cao 

Sè phßng thÝ nghiÖm 

tham gia 

16 16 16 16 16 16 15 16 15 16 

Sè phßng thÝ nghiÖm 

cßn l¹i sau khi lo¹i 

b»ng ph−¬ng ph¸p 

thèng kª 

14 14 13 13 15 16 14 14 11 14 

Trung b×nh (µ g/l) 20,3 97,7 4 29,8 6,4 41 5,8 115,8 10,9 100,2 

§é lÆp l¹i ®é lÖch 

chuÈn, σ r 

1,06 3,8 0,3 0,8 0,5 3,3 0,6 3,6 1,8 4,7 

HÖ sè biÕn thiªn cña 

®é lÆp l¹i 

5,2% 3,9% 7,5% 2,7% 7,8% 8,0% 10,3% 3,1% 16,5% 4,7% 

§é lÆp l¹i r (=2,83 σ 

r) 

3,0 10,7 0,85 2,26 1,41 9,34 1,7 10,2 5,1 13,3 

§é t¸i lËp 

§é lÖch chuÈn, σ R 

2,8 3,4 0,4 2,7 1,1 4,8 1,2 8,2 4 13,7 

HÖ sè biÕn thiªn cña 

®é t¸i lËp 

13,8

% 

3,5% 10% 9,1% 17,2

% 

11,7

% 

20,7% 7,1% 36,7% 13,7%

§é t¸i lËp R 

(=2,83 σ R) 

7,9 9,62 1,13 7,64 3,11 13,6 3,4 23,21 11,3 38,8 

Nång ®é cña axit nitriloaxetic 250 miligam trªn lÝt lµ cã thÓ bá quan. Axit 

etylendiamintetraaxetic (EDTA) g©y nhiÔu viÖc chiÕt cña niken; nång ®é 25 miligam trªn lÝt cña 
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etylendiamintetraaxetic axit cña muèi dinatri dihydrat (C10H14N2O8Na2.2H2O) lµ cã thÓ bá qua 

trong viÖc chiÕt 5 kim lo¹i kh¸c. 

Axit humic cã chøa trong mÉu n−íc trung tÝnh kÕt tña nhê axit ho¸. Läc ®Ó lo¹i bá phÇn kÕt tña 

nµy. Nh−ng kÕt tña nµy kh«ng ®−îc chøa kim lo¹i nÆng. ViÖc chiÕt kim lo¹i nÆng tõ phÇn n−íc 

läc nh− hexanetylen dithiocacbamat víi diisopropylketon - xylen cã thÓ ®−îc tiÕn hµnh håi thu 

hoµn toµn. 



TCVN 6193:1996 

 23

Phô lôc A 

Xö lý s¬ bé mÉu thö khi x¸c ®Þnh kim lo¹i tæng 

A.0. §èi víi ®a sè mÉu thö, nªn sö dông axit clohiric hoÆc axi nitric ®Ó kho¸ng ho¸. Tuy nhiªn, 

thÝ dô nh− víi n−íc th¶i bÞ « nhiÔm nÆng cÇn cã c¸c quy tr×nh phøc t¹p h¬n. 

ThÝ dô c¸c quy tr×nh kho¸ng ho¸ nh− sau: 

A.1. Thªm 5 ml axit clohidric (ρ = 1,19 g/ml) ®èi víi mçi phÇn mÉu thö 100 ml. 

§un c¸ch thuû cho ®Õn khi thÓ tÝch gi¶m xuèng ®Õn kho¶ng tõ 15 vµ 20 ml, gi÷ cho mÉu thö 

kh«ng ®−îc s«i. 

Lµm nguéi vµ läc ®Ó lo¹i bá c¸c chÊt kh«ng hoµ tan mµ cã thÓ lµm t¾c hÖ thèng mao dÉn. Thu 

thËp phÇn n−íc läc vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml. 

Röa bé läc vµi lÇn víi n−íc 

A.2. Thªm 4 ml axit nitric 15 mol trªn lÝt vµo 100 ml mÉu thö vµ ®un nãng cho ®Õn khi thÓ tÝch 

gi¶m xuèng cßn 50 ml. 

Cho mÉu cÇn xö lý vµo b×nh ®un. Thªm 12 ml axti clohidric (ρ = 1,19 g/ml). Nèi b×nh ®un víi 

èng sinh hµn ng−îc vµ ®èi l−u dung dÞch trong vßng 2,5 giê. 

Lµm m¸t vµ läc ®Ó lo¹i bá c¸c chÊt kh«ng tan mµ cã thÓ lµm t¾c hÖ thèng mao dÉn. LÊy dÞch 

läc vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml. 

Tr¸ng b×nh ®un, èng sinh hµn vµ bé läc vµi lÇn víi n−íc, ®æ n−íc tr¸ng vµo b×nh ®Þnh møc trªn 

vµ thªm n−íc cho tíi v¹ch. 
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Phô lôc B 

KiÓm tra viÖc chiÕt hoµn toµn (Ph−¬ng ph¸p C) 

Tr−íc khi ph©n tÝch mÉu, chuÈn bÞ song song víi viÖc thö nghiÖm Ýt nhÊt lµ 2 dung dÞch hiÖu 

chuÈn thÓ n−íc (21.4.1) víi nång ®é t−¬ng øng bao gåm c¸c kho¶ng nång ®é cña mÉu thö. 

Chelat vµ chiÕt c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn thÓ n−íc nµy theo h−íng dÉn trong ®iÒu 21.2. 

Hót phÇn chiÕt h÷u c¬ vµo nguån löa vµ ®o ®é hÊp thu cña phÇn chiÕt h÷u c¬ theo h−íng dÉn 

ë ®iÒu 21.5. 

ChuÈn bÞ song song Ýt nhÊt lµ 2 dung dÞch hiÖu chuÈn h÷u c¬ (21.4.2) cã nång ®é 20 vµ 50 lÇn 

cao h¬n nång ®é cña dung dÞch hiÖu chuÈn thÓ n−íc t−¬ng øng (phô thuéc vµo yÕu toã lµm 

giÇu mÉu ®· chän). Hót c¸c dung dÞch h÷u c¬ nµy vµ ®o ®é hÊp thu theo h−íng dÉn ë ®iÒu 

21.5. 

ViÖc chiÕt ®−îc hoµn thµnh nÕu c¸c phÇn chiÕt h÷u c¬ cña dung dÞch hiÖu chuÈn thÓ n−íc cho 

c¸c gi¸ trÞ ®é hÊp thu gièng nh− cña dung dÞch hiÖu chuÈn h÷u c¬. 

 

______________________________________ 

 

 


