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TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 6665 : 2000

Chat lugng nudc - Xac dinh 33 nguyén té bing phd phat xa

nguyén tu plasma

Water quality - Determination of 33 elements by inductively coupled plasma atomic

emission spectroscopy

1 Pham vi ap dung

1.1 Linh vuc ap dung
Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap dé xac dinh cac nguyén t6 tan, khong tan hoic téng sé trong nuéc
tho, nuéc cé thé udng dudc, nudc thai sau day:

Nhém, antimon, asen, bari, berili, bismut, bo, cadimi, canxi, crom, coban, déng, sat, chi, liti, magié,
mangan, molipden, niken, phospho, kali, selen, silic, bac, natri, stronti, lutu huynh, thiéc,titan, vonfram,

vanadi, kém, zirconi.

Bang 1 liét ké cac nguyén t6 nay cung do dai séng va gidi han phat hién véi su hoa suang théng thudng.
Gi6i han phat hién thuc t& phu thuéc vao mau, va thanh phan mau thay déi nén giéi han nay ciing cé thé
thay déi.

Vi c6 nhiéu kiéu may nén khéng c6 huéng dan chi tiét van hanh & day. Nha phan tich c6 thé tham khao
huéng dan clia hang san xuét thiét bi cu thé.

1.2 Cantré

Bang 2 trinh bay cac nguyén t6 va nhiing can trd hay gap nhat & cac do dai séng dudc dé nghi dé phan tich.

M6t s6 loai hiéu (ng can trd cé thé tham gia vao su khéng dung dan khi xac dinh cac nguyén t6 & dang

vét. Chung c6 thé tém tét nhu sau.

a) Nhiéu phé, dudc phan loai ra nhu:
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1) tring vach phé bdi cac nguyén t6 khac; loai nhiéu nay c6 thé loai trir bdng cach hiéu chinh sé

lidu thé bang may tinh;
2) trung bang phd phan t{; loai nhiéu nay c6 thé khic phuc bang cach chon séng.
C6 thé quét séng dé tim ra nhing nhiéu phé tiém 4an néu c6 thiét bi thich hop.
b) Nhiéu nén, dudc phan loai ra nhu:
1) nhiéu nén do cac hién tugng tu nhién lién tuc hoic két hop;
2) nhiéu nén do anh sang tan xa cla vach phat xa cia cac nguyén t6 & néng dé cao.

Nhiéu nén thudng dudc loai trir bAng cach hiéu chinh nén & sat vach phan tich.
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Bang 1 - Budc song dugc khuyé&n nghi va gidi han phat hién dién hinh

Nguyén to Budc séng Gidi han phat hién Nguyén to Budc séng Gidi han phat hién
nm mg/I nm mg/|
Ag 328,068 0,02 Mo 202,030 0,03
338,289 0,02 204,598 0,05
Al 308,215 0,1 Na 589,592 0,1
396,152 0,1 588,995 0,02
167,08 0,04 330,273 0,02
As 193,696 0,1 Ni 231,604
197,197 0,1
189,042 0,08 P 178,287 0,5
213,618 0,1
B 208,959 0,005 214,914 0,1
249,678 0,006 177,428 0,5
247,773 0,01
Pb 220,353 0,2
Ba 233,527 0,004 283,306 0,07
455,403 0,002
493,409 0,003 S 182,036 0,5
313,042 0,002 180,669 0,5
234,861 0,005
313,107 Sb 206,833 0,1
217,581 0,1
Bi 223,061 0,04
306,772 0,08 Se 196,026 0,1
203,985 0,1
Ca 315,887 0,1
317,933 0,01 Si 251,611 0,02
393,366 0,002 212,412 0,02
288,158 0,03
Cd 214,438 0,01
226,502 0,01 Sn 235,848 0,1
228,802 0,01 189,980 0,1
Co 228,616 0,01 Sr 407,771 0,0005
421,552 0,01
Cr 205,552 0,01 460,733 0,1
267,716 0,01
283,563 0,01 Ti 334,941 0,005
284,325 0,01 336,121 0,01
337,280 0,01
Cu 324,754 0,01 368,520 0,01
327,396 0,01
Y 290,882 0,01
Fe 259,940 0,02 292,402 0,01
238,20 310,230 0,01
311,071 0,01
K 766,490
769,90 2 W 207,911 0,03
209,860 0,06
Li 460,286 0,9 239,709 0,06
670,784 0,002 222,589 0,06
202,998 0,06
Mg 279,079 0,03
279,553 0,0005 Zn 206,191 0,01
285,213 0,001 213,856 0,005
Mn 257,610 0,002 Zr 343,823 0,01
293,306 0,02 354,262 0,05
339,198
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Bang 2 - Nhiéu phé

Nguyén té Budc séng Cac nguyén té Nguyén to Budc séng Cac nguyén té
nm gay nhiéu nm gy nhiéu
Ag 328,068 Mo 202,030 Al, Fe
338,289 Cr 204,598
Al 308,215 Mn, V, Fe Na 589,592 Ar
396,152 Mo, Cu 588,995
167,08 Fe 330,273
As 193,696 Fe, Al Ni 231,604 Co
197,197 Fe, Al
189,042 Al P 178,287 I
213,618 Cu, Fe, Mo, Zn
B 208,959 Al, Mo 214,914 Cu, Al, Mg
249,678 Fe, Cr 177,428 Cu
247,773 Fe
Pb 220,353 Al, Co, Ti
Ba 233,527 Fe, V 283,306
455,403
493,409 S 182,036 Cr, Mo
313,042 \ 180,669 Ca
234,861 Fe
313,107 Sb 206,833 Cr, Mg, Co, Mn
217,581
Bi 223,061 Cu
306,772 Fe, V Se 196,026
203,985
Ca 315,887 Co
317,933 Fe, V Si 251,611
393,366 212,412
288,158
Cd 214,438 Fe
226,502 Fe Sn 235,848 Mo, Co
228,802 As, Co 189,980
Co 228,616 Ti Sr 407,771
421,552
Cr 205,552 Fe, Mo 460,733
267,716 Mn, V
283,563 Fe, Mo Ti 334,941 Ca, Cr, Si
284,325 Fe 336,121
337,280
Cu 324,754 Ti, Fe 368,520 Co, Cr
327,396
Y 290,882 Fe, Mo
Fe 259,940 292,402 Fe, Mo, Cr
238,20 Co 310,230
311,071 Fe, Mn, Ti, Cr
K 766,490 Mg, Ar
769,90 W 207,911
209,860
Li 460,286 Fe 239,709
670,784 222,589 Cu
202,998
Mg 279,079
279,553 Zn 206,191 Cr
285,213 Fe 213,856 Cu, Ni, Fe
Mn 257,610 Fe, Mo, Cr Zr 343,823
293,306 Al, Fe 354,262
339,198
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Nhiing can trd vat ly dudgc xem nhu hiéu (ng lién két véi dang suong clla mau va qué trinh van chuyén.
Su thay d6i do6 nhét va slic cing bé mat c6 thé gay sai s6 dang k&, nhat 14 khi mau chira chat rén hoa
tan & néng d6 16n va/hoac axit. Loai can trd nay dudc gidam di néu pha lodng mau va/hodc dung phuong

phap thém chuan.

Nhiing can trd hoa hoc dac trung bdi su tao thanh hgp chéat phan t, hiéu (ng ion hoa va hiéu ing chat
tan bay hoi. Loai can tré nay dudc khic phuc bang tao dém thanh phan mau va bang phuong phap thém

chuén (xem 8.1.3.2).

Khi gdp mau mdi hodc mau c6 thanh phan bat thudng, cdn lam mét loat phép thl truéc khi théng bao
néng dd cac nguyén té can phan tich. Khi nghién céu thanh phan mau méi, nhimng phép thlr so sanh cé
thé dudc lam véi k§ thuat phan tich khac, nhu do phé hap thu nguyén ti.

— Néu ndng dé chat can phan tich 16n (it nhat 1a 10 x giGi han phat hién clia may sau khi pha loang) thi
k&t qua phan tich phai ndm trong khoang 5% so véi két qua phan tich khi chua pha loang (hodc ndm
trong gi6i han kiém tra da dudc chap nhan cho thanh phan mau d6). Néu khong, can trd vat ly, hoa hoc

c6 thé da xay ra.

Hiéu chudn bang thém chuin (xem 8.1.3.2) — Thém mét luong vao Ian xac dinh dau it nhat 10 x gidi han
phat hién clla may (16n nhat Ia 100 x) can phai tim dudc 90% dén 110%, hodc nam trong gidi han phat
hién da thiét 1ap cho thanh phan mau nay. N&u khéng, can trd do thanh phan mau c6 thé |a nguyén

nhan. Can trd nay c6 thé dudc khic phuc bang cach dung phuong phap thém chuén.

2 Tiéu chuan trich dan

TCVN 5993: 1995 (ISO 5667-3: 1994), chat ludng nudc - Lay mau - Huéng dan bao quan va x{ ly mau.

3 Dinh nghia

Trong tiéu chuén nay, nhiing dinh nghia sau day dudc ap dung :
3.1 Kim loai hoa tan

Nhing kim loai trong mau nuéc di qua mang loc 0,45 pum.

3.2 Kim loai hat

Nhiing kim loai trong mau nuéc bi gitr bGi mang loc 0,45 pm.
3.3 Kim loai tdng sé

N6éng d6 kim loai dudc xac dinh trén mau khéng loc va sau khi pha (xem 8.1.3), hodc téng kim loai hoa

tan (xem 8.1.1) va kim loai dang hat (xem 8.1.2).
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3.4 Gidi han phat hién cia may

N6ng do chat phan tich gay ra tin hiéu gap ba lan d6 Iéch chudn clia moét loat mudi phép do I4p lai tin

hiéu dung dich trdng 6 cung dé dai séng.

3.5 Do nhay

D6 déc clia dudng quan hé gilra cudng dd tin hiéu phat xa va néng dé mau.
3.6 Chuan kiém tra may

Tiéu chudn da nguyén t& da biét néng d6 dudc chuén bi bdi ngudi phan tich dé kiém tra hiéu qua cla

may hang ngay (xem 5.7).
3.7 Mau kiém tra can tré

Dung dich chira nguyén t6 phan tich va nguyén t& can trd da biét néng do, dung dé kiém tra dudng nén

va hé sé hiéu chinh gilta cac nguyén té.

3.8 Kiém tra hiéu chuan ddc lap

Dung dich cé ngudn gdc tir ngoai, c6 néng do da biét, dung dé kiém tra tiéu chuan hiéu chuén.
3.9 Chuédn ddi chimng

Cac dung dich tiéu chudn da biét néng dd, dudc dung bdi ngudi phan tich d& chuan hoa may (thi du xay
dung dudng chuan).

3.10 Khoang dong hoc tuyén tinh

Khoang néng dé ma trén khoang dé tin hiéu phan tich van tuyén tinh.

3.11 Dung dich thudc thir trang

Nuéc loai ion, cling chita thanh phan axit nhu dung dich chuén, dugc dung trong suét qua trinh phan tich.
3.12 Dung dich tring hiéu chuan

Nudc loai ion, dudc axit hoa bang axit nitric hodc axit clohydric.

3.13 Phuong phap thém chuin

Ky thuat phan tich gom viéc dung dung dich chua biét nong d6 va dung dich chua biét nong dé dudc

thém vao mét luong chuén phan tich d4 biét (xem 8.1.3.2)
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3.14 Mau kép

Phan tich hai thanh phan cia mét mau

4 Nguyén tic

Cd s cla phuong phap la do phat xa nguyén ti bang ky thuat quang phé. Mau dugdc tao sudng va sol
khi tao ra dudc chuyén vao ving plasma, & d6 mau dudc kich thich. Phé phat xa nguyén tr dic trung
dudc tao ra nhd plasma (ICP). Phé nay dudc phan giai nhd may do phé cach t& va cudng dé vach dugc
detector giam sat. Tin hiéu tir detector dudc may tinh x& ly va kiém tra. Dung k¥ thuat hiéu chinh nén dé

hiéu chinh khi xac dinh cac nguyén t6 vét.

5 Thudc thi

Canh bao — Poc tinh cia méi thudc thir dung trong phuong phap nay con chua dudc biét chinh

xac; cho nén mbi thudc thir déu dugc xem nhu rat doc. Han ché tiép xic véi cac thuéc thir.

Axit 1a chat an mon va gay bong. Can mic 4o choang, di ging va deo kinh khi lam viéc véi axit.
Khéi doc gay ra bdi axit nitric. Luén tién hanh phan huy mau ciing nhu thém axit vao mau trong
tu hat.

Khi bay ra tir plasma can dudc hiat béng ta hat tot.

5.1 Nhirng yéu cau chung

Chu thich — Cac dung dich géc tiéu chudn c6 thé mua hodc pha ché tir cac chat siéu tinh khiét.

Ham luong cla céac chéat can xac dinh trong nudc va trong thudc th can rat nhd so véi néng dd can xac
dinh.

Cac muéi can sdy khé 1h & 105°C trir trudng hop da chi ré.

5.2 Axit nitric, p(HNO;) = 1,40 g/ml

5.3 Hydro peroxit , H,0,, 30%

Chu y — Khi xac dinh phospho can chi y dén su 6n dinh cGa hydro peroxit (H,0,) véi axit phosphoric
(HsPO,)

5.4 Axit sunfuric, p (H;PO,)=1,84 g/ml
5.5 AXxit clohydric, c(HCI) = 0,2 mol/l

5.6 Amoni sunfat, (NH,),SO,
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5.7 Dung dich gdc cac nguyén té

Ag, Al, As, B, Ba, Be, Bi, Ca, Cd, Co, Cr, Cu, Fe, K, Li, Mg, Mn, Mo, Na, Ni, P, Pb, S, Sb, Se, Si, Sn, Sr,
Ti, V, W va Zn 6 néng d6 1000 mg/l méi nguyén t6.

Chu thich — Céac dung dich tiéu chudn cac nguyén t6 ICP - AES c¢6 thé dung lam dung dich géc va mua dudc
ngoai thi trudng. Cac dung dich nay dudc pha ché theo hang san xuat. Théng thudng cac dung dich nay chira
axit clohydric hoac axit nitric va cé thé bén trong nhiéu thang. Cach chuén bi dung dich chudn cac nguyén t&

cho duéi day.
5.8 Dung dich tiéu chuan hén hgp
Chuén bi hén hgp cac nguyén t6 trong axit nitric 5% ho#c axit clohidric 5% (theo thé tich). D& dam bao
su tuong hop hoa hoc dung nhiing hdn hop cho 6 5.8.1 dén 5.8.6.

Dé pha cac dung dich d6i chiing nhiéu nguyén t& can chl y dén su tuong hodp hoa hoc ciling nhu su
nhiéu phé. D& tranh nhidu nén thém céac thudc thr vé co hoa (nhu axit nitric, axit sunfuric hodc nuéc

cudng thuy) vao dung dich déi chidng.
5.8.1 Dung dich déi chitng nhiéu nguyén té 1
p(Al, Be, Cd, Co, Cu, Fe, Pb, Li, Mn, Mo, Ni, V, Zn, Bi, Si, Sr, W va Zr) = 10 mg/I.

Chuén bi dung dich nay bang cach 13y (10 + 0,1) ml méi dung dich géc tiéu chudn 1000 mg/l mua ngoai

thi trudng (5.7) phu hop véi cac nguyén to I trong binh dinh mic 1 lit.
Thém 50 ml axit nitric (5.2).

Binh mc bang nudc.

5.8.2 Dung dich ddi chirng nhiéu nguyén td Il

o(Sn, Ti, As, Se, Sb) = 10 mg/I.

Chuén bi dung dich nay bang cach 14y (10 + 0,1) ml méi dung dich géc tiéu chudn 1000 mg/l mua ngoai

thi trudng (5.7) phu hop vGi cac nguyén t6 Il trong binh dinh mic 1 lit.

Thém 50 ml axit nitric (5.2).

Binh miic bang nudc.

5.8.3 Dung dich déi chirng nguyén té I

p(Ba) =10 mg/l

Lam nhu 5.8.2, dung (10 +0,1) ml dung dich géc tiéu chudn 1000 mg/l bari mua ngoai thi trudng.
5.8.4 Dung dich déi chirng nguyén té IV

o(Ag) = 10 mg/l

Lam nhu 5.8.2, dung (10 + 0,1) ml dung dich géc tiéu chuan 1000 mg/l bac mua ngoai thi trudng.

10
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5.8.5 Dung dich déi chitng nguyén té V
p(B) =10 mg/l
Lam nhu 5.8.2, dung (10 + 0,1)ml dung dich géc tiéu chudn 1000 mg/l Bo mua ngoai thi trudng.
Pha dung dich nay trong binh polymetylpenten (PMP).

Chu thich — Cac dung dich déi chiing nguyén t6 I, IV, V vi du Ba, Ag, B, hay gay két tia trong mét sé tinh

hudng. Nén pha cac dung dich nay riéng ré.
5.8.6 Dung dich ddi chitng nhiéu nguyén té VI
p(Ca, Mg, Na, K, S, P) =10 mg/l

Chuén bi dung dich nay bang cach lay (10 + 0,1) ml mbi dung dich géc tiéu chudn 1000 mg/| mua § thi
trudng phu hdp véi cac nguyén té VI trong binh dinh mc 1lit.

Thém 10 ml axit nitric (5.2).

BPinh miic bang nudc.
5.9 Dung dich thuéc thir tring

L&y 1 ml axit nitric (5.2) va 100 ml nuGc vao binh polyetylen hoac polytetrafloetylen (PTFE).

6 Thiét bi, dung cu

Chu thich — Vi ¢6 rat nhiéu loai thiét bi dung cu khac nhau nén khéng dua ra huéng dan van hanh chi tiét.

6.1 May do phé plasma - phé phat xa nguyén tir (ICP - AES) gém:

— may do phd phat xa nguyén t& diéu khién bang may tinh, c6 hiéu chinh nén;
— nguon tan sé radio;
— nguén cap khi argon (loai c6 chat lugng dung dé han hoic tét han).

6.2 Binh mau, 250 ml hoac 500 ml, béng plastic (nhu polyetylen hozac PTFE day), dung dé 1dy mau va
luu gilt mau. Binh can rlia trudc bang axit nitric 10% (thé tich).

6.3 Dung cu thuy tinh (cdc, phéu, binh dinh mUc, pipét) chi d& pha ché& dung dich cac nguyén té.

Dung cu thuy tinh can ngdm qua dém véi axit nitric 10% (thé tich).
6.4 Dung cu pha axit, c6 thé tich thay déi.

6.5 Thiét bi loc mang va cai loc, cd 16 0,45 pm, danh riéng dé chuan bi dung dich cac nguyén té.

7 Lay mau va bao quan mau

11
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7.1 Khai quat

Ap dung nhiing yéu cau trong TCVN 5993: 1995 (ISO 5667-3).

Khi phan tich cac nguyén t6 vét, su nhiém ban va su mat nguyén t& can xac dinh & nhiing van dé can
dudc quan tdm dau tién. Bui trong phong thi nghiém, tap chéat trong thuéc thit va tap chat trén may tiép
xdc v6i mau la nhimg nguén & nhiém manh. Binh chra mau c6 thé gay sai s6 duong hoic &m cho phép

xac dinh nguyén t6 vét do:
a) su gidi hap ti thanh binh,
b) su h&p phu lam gidm néng dd.

Dung cu thuy tinh phong thi nghiém, ké ca binh mau, can dudc trang béng axit nitric va sau dé bang

nudc da loai ion.

Tién hanh x{ ly mau va luu gilr cang nhanh cang t6t sau khi 18y mau (loc va luu git).
7.2 DEé xac dinh cac nguyén té hoa tan

Loc mau qua mang loc 0,45 um (6.3.2) sau khi Idy mau cang nhanh cang t6t (nén ding may loc thuy tinh
ho&c PTFE dé tranh & nhiém).

Dung 50 ml hodc 100 ml mau dau tién dé trang binh loc va bd di. Thu Idy mét thé tich nudc loc can thiét.

axit hoa phan loc bang 0,5 ml axit nitric (5.2) cho 100 ml mau dé dam bao pH < 2.
7.3 P& xac dinh cac nguyén t& dudi dang hat

Loc mot thé tich mau khéng dugdc luu gilr qua mang loc 0,45 um ngay sau khi &y mau. Chuyén céi loc ¢

chira cac hat vao binh chita dé luu gilr hodc van chuyén. Khéng can thém chat bao quan.

7.4 DE xac dinh nguyén té téng sé

Axit hoa mau bang 0,5 ml axit nitric (5.2) cho 100 ml mau dé pH < 2 ngay sau khi 1dy. Khéng dudc loc mau.
8 Hiéu chinh may va qui trinh phan tich

8.1 Hiéu chinh may

8.1.1 Khai quat

Theo huéng dan cla hang san xuét déi véi méi thiét bi cu thé

Cha thich — D6 nhay, gii han phat hién, dd chinh xac, khoadng déng hoc tuyén tinh va nhing can trd can

dugc nghién cu va thiét 1ap cho ting vach riéng clia may.

DPat cac théng s6 hoat ddng clia may theo hudng dan clia hdng san xuat. Bat may dé cho may 6n dinh
nhiét trudc khi do.

12
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bat may tinh vao hoat déng.

Hiéu chuadn may theo qui trinh huéng dan cla hang san xuat véi cac dung dich tiéu chudn hén hgp dic
thu (5.8.1 dén 5.8.6). Lam sach hé théng bang dung dich thudc thir trAng (5.9) xen gilta tiing dung dich

tiéu chuan

Tru6c khi phan tich mau, phan tich lai tiéu chuén d6i ching hén hop c6 néng dé cao nhat nhu phan tich
mau. Néng d6 do dugc phai khong léch qua + 5% gia tri thuc (hodc so véi gi6i han kiém tra da thiét lap,

tuy thudc gia tri nao nhd hon). N&u qua thi can diéu chinh diéu kién theo huéng dan ctia hang san xuét.

Truéc khi phan tich mau can déi rira hé théng véi dung dich thudc thir trdng (5.9) va cling lam nhu vay

gitta m6i mau. C 10 mau lai phan tich tiéu chudn kiém tra may (8.1.2) va mau tréng.
8.1.2 Qui trinh kiém tra tinh nang ky thuat ctia may

Phan tich mot dung dich tiéu chudn kiém tra may thich hop chira nguyén t& can biét véi mdi 16 10 mau.
Viéc kiém tra nay dung dé xac dinh dd tréi cla may. Néu gia tri tim thay khéng ndm trong khoang + 5%
cla gia tri dudc du tinh hoic khéong ndm trong gi6i han kiém tra da thiét Iap ho&c thap hon, thi phan tich

khéng cbé gia tri. Ngiing phan tich, diéu chinh ché sai, hiéu chuén lai may.

Phan tich tiéu chuan d6i chiing véi méi 16 10 mau. K&t qua phai ndm trong gi6i han kiém tra da thiét lap
clia gia tri trung binh hai do I&ch chuan. Néu khéng, phan tich lai hai 1an nita va |8y trung binh ba két
qua. N&u trung binh nay khéng nam trong gi6i han kiém tra thi ngiing phan tich, diéu chinh ché sai, hiéu

chuén lai may.

Dé& kiém tra hé s6 bS chinh nén va gilta cac nguyén t6 can phan tich dung dich tiéu chudn kiém tra may
& dau, cudi va cac khoang gitra khi phan tich mau. K&t qua phai ndm trong gi6i han kiém tra da thiét lap
cla gia tri trung binh 2,0 1an d6 l&éch chudn. N&u khong, phai ngling phan tich, diéu chinh ché sai va hiéu

chuén lai may.
8.1.3 Kiém tra hiéu chuin déc lap
8.1.3.1 Yéu ciu chung

M6t dung dich tiéu chudn doc lap nhan dudc tir ngudn ngoai dudc ding dé kiém tra cac dung dich hiéu
chuan. Mét dung dich méi dudc pha lodng clla mau nay sé dudc phan tich hang tuan dé kiém tra su 6n
dinh cla ching. Néu két qua khéng ndm trong + 5% gié tri thuc cla dung dich kiém tra thi phai chuén bi
dung dich hiéu chuadn méi va hiéu chuén lai may. Néu diéu d6 van khong giai quyét dudc van dé thi phai

chuén bi dung dich géc méi va mot dung dich tiéu chudn méi réi lap lai sy hiéu chuén.

Chuén bi dung dich kiém tra véi tat ca nguyén té tir dung dich géc danh cho muc dich nay cé thanh phan

tuong tu nhu mau va tién hanh toan bd qua trinh phan tich.

Phan tich mét dung dich hiéu chuan va mét dung dich trdng cho méi 16 25 mau véi toan bd qua trinh

phan tich (pha loéng, loc va pha mau...)
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8.1.3.2 Phuong phap thém chuan

Chu thich — Phuong phap thém chuén |a thém mét lugng da biét cla dung dich chudn vao mét hay nhiéu phan
cla mau. K§ thuat nay can bang cho thanh phan ctia mét mau ma mau dé lam ting hay gidm tin hiéu phan tich,
nhu vay né tao ra mot dé déc khac do déc dudng chuan. N6 khong diéu chinh cho nhiéu do bé sung thém. Cach
don gian nhat cta ky thuat nay 1a phuong phap b8 sung don 1é.
L4y 2 phan giéng nhau clia mét mau, méi phan cé thé tich V,. Thém vao phan th{ nhat (ky hiéu A) mot
thé tich nhd V, dung dich chudn néng d6 p,. Do tin hiéu phan tich clia A va B va hiéu chinh tin hiéu cho
dung dich trédng. Tinh néng d6 clia mau p, nhu sau:

_Ss.Y..p,
pX - (SA _SB)'VX

trong dé

Sa Sg la tin hiéu phan tich (da hiéu chinh d8i v6i mau trdng) cla dung dich A va B.

Vs la thé tich dung dich chudn da thém, tinh bang mililit;
V, la phan mau da 13y, tinh bang mililit;
Ds la néng dd dung dich chuén, tinh bang miligam trén lit.

Chon Vg va ps sao cho S, khoang gép ddi Sg. Vs can rat nhod so véi V, va pg 1a 16n hon nhiéu so véi p,
dé tranh qua pha lodng mau. Néu tach hoic lam gidu mau dudc ap dung thi thém trudc, sau dé tién
hanh toan bd qué trinh phan tich. Dé két qua cla phuong phap nay cé gia tri can dap (ng moi yéu

cau sau:

tin hiéu phan tich phai tuyén tinh;

coéng thiic hoa hoc clia chat phan tich thém phai c6 tin hiéu giéng nhu chat phan tich trong mau;

nhiing can trd phai hang dinh trong khodng lam viéc;

tin hiéu phai dugc hiéu chinh cho nhiéu do b8 sung thém.

8.2 Cach tién hanh phan tich

8.2.1 Xac dinh cac nguyén td hoa tan

Phan tich mau da loc va luu gilr (7.2) phlu hop v6i 8.1.1.Thanh phan va néng dd axit clia mau va dung
dich hiéu chuén phai nhu nhau. N&u c6 két tla xuat hién khi axit hoa mau ho&c trong khi van chuyén,
luu gilr thi can hoa tan két tla nay trudc khi phan tich bang cach thém axit va/hoic dun néng trén
bép dién.

8.2.2 Xac dinh cac nguyén té 6 dang hat

Chuyén mang loc chlra cac hat khéng tan (xem 7.3) vao cdc thuy tinh, thém 4 ml axit nitric (5.2). Pay

c6c bang nap kinh déng hé va dun néng nhe. Axit ndng sé& hoa tan mang loc rat nhanh.
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Tang nhiét d6 cla bé&p va chat trong c6c. Khi axit gan bay haoi hét thi dé ngudi cdc va ndp kinh déng hé
réi thém 3 ml axit nitric (5.2) nita. Day lai va ti€p tuc dun dén khi mau dudc pha hét, va c6 mau nhat. Co
dén gan khoé (2ml), dé ngudi, thém 10 ml axit clohydric (0,2 mol/l) va 15 ml nuéc cat hodc nudc trao déi
ion trén 100 ml pha lodng va dun néng nhe 15 min dén tan hoan toan két tia. D& ngudi, trang nép kinh
déng hé bang nudc cat hodc nudc trao ddi ion, loc dé loai chat co thé lam tic budng tao suong, trang
thanh c6c bang nuéc cat hodc nuéc trao ddi ion. Diéu chinh thé tich trén co s6 néng d6 du doan cla
nguyén t6 c6 mat. Thé tich nay thay déi theo nguyén t6 can xac dinh. Phan tich mau theo 8.1.1. Néng do

dudc xac dinh nhu vay sé dudc bao cao la "dang hat".
Chu thich
1 — Thay cho loc, mau sau pha lodng va tron déu cé thé ly tam ho&c dé 1Ang qua dém dé loai chat khong tan.
2 — Céac dung dich hiéu chuén/dung dich kiém tra chat lugng phan tich can pha & cling néng do axit.

3 — MAu tréng cling dudc lam day dd nhu mau thuc va két qua dudc khau trir trong giai doan tinh toan.

8.2.3 Xac dinh téng sé cac nguyén té
Axit hoa 100 ml mau (xem 7.4) bang 0,5 ml axit nitric (5.2).

C6 dén gan kho, ddm bao rang khong dé khoang nao & day céc bi kho (cd can kho c6 thé dan dén két

qua thap).
Trudng hop pha mau chua hét (chat khong tan) thi thém it nuéc va xu ly lai.

Hoa tan phan can trong 1 ml axit nitric (5.2) va mét it nu6c réi thém nudc dén 100 ml. Phan tich dung
dich thu dugc theo 8.1.1.

Chu thich — Mét s6 nguyén t6 hodc hop chét clia chung (thi du antimon, silic, nhém, thiéc, titan) chi bi tan mét

phan bang phuong phap pha mau nay. Nén c4n than khi trinh bay két qua.

9 Tinh toan va biéu thi két qua

Moi mau déu phai trir dung dich trdng. Diéu d6 dac biét quan trong khi pha mau bang lugng 16n axit.
Né&u mau dugdc pha loang thi ap dung hé sé pha loang thich hop cho céac gia tri cia mau.

B&o ké&t qua bang miligam (ho&c microgam) nguyén t6 trong 1lit mau, dung 3 s6 c6 nghia.

10 Do chinh xac

Do chinh xac va dé dang dudc trinh bay & bang 3.

Chi tiét phép thit lién phong thi nghiém vé dd chinh xac cla phuong phap dudc tém tat & phu luc A.
Nhiing s6 liéu Iéch khoi phép thir nay la do khac vé nong d6 va thanh phan dung dich.

11 Bao céo két qua
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Bao cao két qua can c6 nhiing thong tin sau:
a) trich dan tiéu chuan nay;
b) trich dan phuong phap da dung;
c) nhan dang mau;
d) két qua;

e) chi tiét nhitng diéu khong qui dinh trong tiéu chuén nay ciing nhu nhiing yéu t6 c6 thé anh hudng

dén két qua.
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Bang 3 - Do chinh xac va dd ding
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Nguyén to Gia tri thuc pg/l Gia tri trung binh dugc Phan tram trung binh
cdng bé pgl/l RSD=V,
Nhoém 50 51,8 4,3
Bari 2 500 2 450 3,8
Beryli 500 488 3,1
Bo 500 490 3,5
Cadmi 50 51,0 2,8
Canxi 2 000 20 878 6,0
Crom 50 50,3 3,3
Dong 50 49,6 5,1
Sat 50 50,5 5,0
Chi 100 101,4 2,6
Magié 2 000 2103 6,0
Mangan 50 49,9 2,7
Niken 50 51,6 3,3
Phospho 5000 4923 1,7
Kali 1 000 1 000 10,6
Natri 2 000 2 035 9,7
Luu huynh 20 000 19 988 5,1
Titan 500 491 4,2
Vanadi 500 510 6,3
Kém 50 49,0 5,4
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Phu luc A

(tham khao)

K&t qua cua phép thu lién phong thi nghiém

Mot phép thir lién phong thi nghiém dudc ti€n hanh thang 1-1987 dé so sanh do tai I4p va do 1ap lai cta

cac phuong phéap. Két qua tom tat trong bang A.

Bang A.1 — Dic tinh thdng ké cta phuong phap — Dung dich chuin

Théng sé Nguyén té

B Ca|Cd|[Cu| Fe | Mg | Mn | Mo | Na P Se | Ti V Zn
S6 phong thi nghiém | 23 | 25 | 21 | 24 | 26 | 25 | 19 | 22 | 21 | 20 | 21 | 22 | 23 | 24
tham gia
S6 cac gia tri do dugc 83 | 90 | 72 | 91 | 95 | 91 | 69 | 80 | 80 | 75 | 76 | 81 | 87 | 90
Gia tri doi chimg (mg/l) | 3,5 |34,5 | 0,1 | 0,7 | 2,5 |25,0 |0,25 | 0,5 (15,0 |6,52 | 9,0 | 55 | 0,5 | 1,3
Trung binh (mg/l) 3,5 |34,86|0,098(0,670|2,548|24,93(0,241|0,494(15,07(6,820|8,931|5,449(0,495|1,302
Do lap lai:
Do léch chuan 5, 0,058 /0,817 /0,003 0,012 (0,045 (0,391 0,003 {0,017 0,331 (0,210 0,177 |0,086 |0,017 0,024
Hé s6 do léch CV, 16123291818 |16 |14 |33 (22|31|20|16]|35]| 1,8
Do tai lap
D6 léch chuan &4 0,176 2,112/0,004 0,034 0,118 0,766 (0,007 |0,026 |0,857 (0,374 0,474 10,247 (0,039 {0,058
Hé sb dd léch CVg 50|61 |45 (51|46 |31 |27 |52 |57 |55|42 |45 |79 |45
% d6 tim thay 100 |101,1|97,7 |95,7 |101,9(99,7 |96,5 |98,8 [100,5(100,4|99,2 (99,1 |99,0 [100,1
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