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Lai néi dau
TCVN 6657: 2000 hoan toan tuong duong vai ISO 12020 : 1997.

TCVN 6657 : 2000 do Ban Ky thuat Tiéu chudn TCVN/TC 147
Chat lugng nudc bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do ludng Chat
lugng dé nghi, B6 Khoa hoc, Céng nghé& va Mai trudng ban hanh.
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Chat lugng nudc - Xac dinh nhém - Phuong phap do phd hap thu
nguyén tu

Water quality — Determination of aluminium — Atomic absorption spectrometric methods

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay qui dinh hai phuong phap do phé hap thu nguyén ti (AAS) dé xac dinh nhém trong nuéc.

1.1 AAS ngon ltra

Phuong phap AAS ngon Ira (diéu 2) dudc ap dung dé xac dinh nhém trong nudc & néng do tir 5 mg/l
dén 100 mg/l. Néng d6 nhém cao hon cé thé xac dinh bang cach pha lodng mau. C6 mau cén than va
axit hoa bang axit nitric c6 thé dung dé néi rong khoang néng d6 lam viéc clia phuong phap cho nhiing

mau néng dé thdp hon, mién 1a khéng cé két tha.

Cha thich — N&u khoang tuyén tinh cia may dd 16n thi néng dé < 5mg/l c6 thé xac dinh béng phuong phap

nay, tuy nhién su xac dinh can lam trong cuvét dién (cuvet graphit) nhu trong diéu 3.

Né&u can xac dinh ham lugng nhém téng s6 thi cdn pha mau theo 2.5.3. Tuy nhién, cac silicat va nhém

oxit c6 thé khoéng xac dinh dinh lugng dudc bang qui trinh pha mau nay.
1.2 Cuvet dién (graphit)

Phuong phap AAS dlng cuvét dién (diéu 3) dé xac dinh nhém trong nudc va nudc thai 6 ndng dd tur
10 pg/l d&n 100 pg/l véi thé tich mau 20 ul cho vao cuvet. Khodng néng do6 lam viéc nay co6 thé cao hon

néu pha lodng mau hoac dung thé tich mau nhd hon.

2 Xac dinh nhéom bi3ng AAS ngon Ira nito oxit/ axetylen

21 Cantré

Nhiing ion sau, & néng dé vuadt qua néng dd ghi trong bang, can trd viéc xac dinh bang AAS ngon I(ra.
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Sunfat 10 000 mg/l
Clorua 10 000 mg/l
Phosphat 10.000 mg/l
Natri 10 000 mg/l
Kali 10 000 mg/l
Magié 10 000 mg/l
Canxi 10 000 mg/l
Séat 10 000 mg/l
Niken 10 000 mg/l
Coban 10 000 mg/l
Cadmi 3 000 mg/l
Chi 10 000 mg/l
Silicat 200 mg/I
Floborat 2 000 mg/I
Titan 1 000 mg/l
Florua 3 000 mg/I"”
1) Néng d6 nay ap dung cho cac mau axit
manh hozc dung dich do c6 pH < 1. O cac
dung dich it axit hon c6 thé cé két tla.

Ham lugng muéi téng sé ctia dung dich do khéng dudc qua 15 g/l, hodc dé dan dién cla né khong qua
2000 mS/m. V6i nhitng mau ma anh hudng cla thanh phan chua dudc biét thi can nghién ciu va bd
chinh d6 dan, thi du bang pha lodng mau ho#c ding phuong phap thém chuén.

2.2 Nguyén tac

Axit hod mau va hat vao ngon I%a nito oxit/axetylen ca may AAS. Do dd hap thu dudc 6 bubc séng

309,3 nm va tinh ham lugng nhém.
2.3 Thudc thu

2.3.1 Yéu cau chung

Chi dung thudc thi tinh khiét phan tich, nu6c cat hai lan hoac nudc cé do tinh khiét tuong duong. Ham
lugng nhédm trong cac thudc thi va nudc dudc dung can phai nhd khéng dang ké dé coé thé bd qua khi

so vGi ndng dd nhém thap nhét can xac dinh.
2.3.2 Axit clohydric, p,c = 1,16 g/ml
2.3.3 Axit nitric, pyno3 = 1,40 g/ml

2.3.4 Hydro peroxit (dihydro dioxit), W0, =30 %
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2.3.5 Dung dich cesi clorua, p. =20 g/l

Hoa tan 25,3 g CsCl trong 100 ml axit clohydic (2.3.2) va pha lodng bang nudc (2.3.1) dén 1000 ml.

2.3.6 Dung dich géc nhém, p,, = 1000 mg/I

Hoa tan 1,000 g nhém tinh khiét 99,9 % hodc nhém thanh trong binh dinh mic 1000 ml bang khoang 15
ml axit clohydric (2.3.2) r6i thém nudc (2.3.1) dén vach muec.

C6 thé mua ngoai thi trudng dung dich tiéu chudn nhém, chita (1,000 +0,002) g Al.

2.3.7 Dung dich tiéu chuan nhém, p,, = 100 mg/|

Dung pipét hat 100 ml dung dich géc nhém (2.3.6) cho vao binh dinh mic 1000 ml, thém 10 ml axit nitric
(2.3.3) va thém nudc (2.3.1) dén vach.
2.3.8 Dung dich hiéu chuian nhém

Tuy theo ham lugng nhém c6 thé cé trong mau, chuén bi it nhat nam dung dich hiéu chuén tir dung dich
tiéu chuan nhém (2.3.7). Thi du d& pha dung dich chuén trong khoang néng d6 5 mg/l d&n 50 mg/I thi

lam nhu sau:

a) dung pipét hut vao mét day binh dinh mdc loai 100 ml nhiing thé tich 5 ml, 10 ml, 20 ml, 30 ml va
50 ml dung dich tiéu chu&n nhém (2.3.7);

b) thém 2 ml dung dich cesi clorua (2.3.5);
c) axit hoa bang 1 ml axit nitric (2.3.3);
d) dinh mc bang nudc va trén déu.

Cac dung dich hiéu chuén chia 5 mg/l, 10 mg/l, 20 mg/l, 30 mg/l va 50 mg/l nhém. Chuén bi cac dung
dich nay trong ngay dung.

Cha thich — C6 thé dung cac dung dich hiéu chuén bd sung vao khoang néng dé lam viéc chinh.

2.3.9 Dung dich trang
Dung pipét hat 1 ml axit nitric (2.3.3) vao binh dinh mdc 100 ml réi thém nudc dén vach.

Né&u mau dudc pha hodc cd can thi dung dich trdng ciing lam tuong tu (2.5.3).

2.3.10 Dung dich "khong" (zero)

Dung nuéc (2.3.1) lam dung dich "khéng". C6 thé dung dung dich trdng(2.3.9) dit diém "khéng" cho

thiét bi néu ham luong nhém trong dé rét nhd cé thé bd qua.
Khéng dudc cha dung dich "khéng" trong binh polyolefin (xem 2.5.1).

2.4 Thiét bi, dung cu
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2.4.1 May AAS, c6 bd phan bé chinh nén va c6 nguén phat xa dé xac dinh nhém

2.4.2 Cap khi, nitg oxit va axetylen; ap suét du trong binh axetylen khéng bao gig dugi 500 kPa. Thiét

bi cap nito oxit / axetylen can dam bao cdp dudc mét lugng 16n.
2.4.3 Binh dinh murc, dung tich 10 ml, 100 ml va 1000 mi

2.4.4 Pipet mot vach, dung tich 5 ml, 10 ml, 20 ml, 30 ml va 50 ml.
2.4.5 Pipet microlit hoac dung cu pha loang.

2.4.6 Chén thuy tinh thach anh, dung tich 250 ml.

2.4.7 Thiét bj dét néng, thi du bép dién.

2.4.8 Thiét bi loc mang, c6 mang cd 16 0,45 um.

2.5 Lay mau va chuan bi mau

2.5.1 Yéu cau chung

Dung cu thdy tinh dudc rlra bang axit nitric loang, 8m, c(HNO;) ~ 0,2 mol/l va trang ky bang nuéc (2.3.1)
trude khi dung.

Kiém tra dau pipet va cac binh xem cé bi nhiém ban nhém khéng.

L4y mau vao binh plastic thich hop. Khédng nén dung binh lam b&ng polyolefin vi ching chira lugng vét

nhém.

Lam sach cac binh dung mau nhu qui dinh d8i véi cac binh thuy tinh.

2.5.2 Xirly truéc dé xac dinh nhom hoa tan
a) Loc mau sau khi 1y (2.5.1) qua mang loc ¢& 16 0,45 um néu cé thé.
b) Axit hoa nuéc loc bang 1 ml axit nitric (2.3.3) cho 1000 ml mau nuéc dé 6n dinh.

c) pH clia mau phai < 2, néu khéng thi thém axit tiép.

2.5.3 X ly truéc dé pha mau
a) Ngay sau khi 18y mau, thém 1 ml axit nitric (2.3.3) cho 1000 ml mau.
b) pH cla mau phai < 2, néu khéng, thi thém axit tiép.

c) Thém vao céc thiy tinh thach anh 1 ml axit nitric (2.3.3) va 1 ml hydro peroxit H,0, (2.3.4) vao
100 ml mau nudc da lam déng nhat va l1am bay hai dén gan can. D& tranh mat nhém thi khong lam

mau nudc khé hoan toan.
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d) Tham c&n con lai bang 1 ml axit nitric (2.3.3) va mét lugng nhd nuéc (2.3.1) va thém nudc dén
100 ml. X& ly mau trdng theo cach tuong tu.
2.5.4 Chuan bi dung dich do
a) Lay 20 ml mau da x{& ly truéc nhu 2.5.2 hodc 2.5.3 vao trong binh dinh miic 25 ml. Thém 2 ml
cesi clorua CsCl (2.3.5), tron déu va dinh miic bang nudc (2.3.1).

b) XU ly dung dich trdng va cac dung dich hiéu chuén tuong tu nhu trén.
2.6 Cach tién hanh

a) Trudc khi do, dat théng s may AAS theo nhu huéng dan cla hang san xuét.
b) Dat diém "khéng" cla thiét bi bang do dung dich "khéng" (2.3.10) vao ngon Ila.

c) Hiéu chuén bang cach do cac dung dich hiéu chudn néng d6 tang déu, cac dung dich hiéu chuan
dudc chudn bi nhu mé ta trong 2.3.8.

d) D4t lai diém "khong" cla thiét bi bang cach do dung dich "khéng" (2.3.10) sau méi dung dich hiéu

chuan.

e) Do mau trdng da dudc chuén bi theo 2.3.9 va sau d6 do dung dich mau da dudc chuén bi theo
2.5.4.

f) Sau méi loat mau, nhung sau nhiéu nhat |a t 10 d&n 20 lan, thi kiém tra lai ham chuén dung

dung dich "khéng" va dung dich hiéu chudn & khoang giira.

Né&u ham lugng nhém vuot qua dudng chuén thi pha lodng dung dich tuong Gng.
2.7 Tinh toan két qua

Xay dung dudng chuén tur s6 liéu do cac dung dich hiéu chuan.
Tinh néng d6 nhém p,, clia mau nudc, miligam trén lit, dung cong thic sau:
(As — ASO)Vm

Pa = b.Vp
trong dé
A, 14 dd hap thu cha dung dich do;
Ay, 1a dd hap thu cta dung dich trang;
b l& d6 déc dudng chuén xac dinh béng héi quy tuyén tinh, tinh bang lit trén miligam;
V, 1athé tich clia mau nudc dung dé chuén bi dung dich do, tinh bang mililit;

V,, la thé tich cia dung dich do, tinh bang mililit.
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Moi su pha loang khac thém vao cac budc pha lodng da cho trong tiéu chudn nay phai dudc xem xét

dén khi tinh toan
2.8 Biéu thij két qua

K&t qua dudc bao cao chinh xac t6i 1 mg/l vi nhiéu nhat |a hai s cé nghia.
Thi du: Nhém (Al) 7 mgl/l

Nhém (Al) 32 mg/l

3 Xac dinh nhdm bidng AAS dung cuvét dién

3.1 Cantré

Nhiing ion sau day khéng can trd viéc xac dinh nhém bang cuvét dién chiing nao néng dé cla chdng

chua vuot qua nong do da néu:
a) ngudng ndng dd 100 mg/l d6i véi sét, déng, niken, coban, cadmi, chi, tetrafluoroborat va silicat;

b) ngudng ndng dé 1000 mg/I ddi véi natri, kali, canxi, clo, sunfat, phosphat va axetat.

Florua lam giam tin hiéu ngay ca khi n6 8 néng dé thap. Cé thé gidm néng do fllorua F~ = 50 pg/l bang

cach tiém ngay vao cuvét dién 10 pl axit sunfuric, p = 1,07 g/ml, sau khi tiém mau.
Vi nhdm c6 & khdp moi noi, nén cac phép do néng do thap dé bi nhiém ban.

Khi phan tich nhiing mau c6 thanh phan chua biét thi phuong phap thém chuin (3.6.3) can dudc sl
dung. D6 léch do hap thu khéng dac trung cé thé khic phuc dudc béng b8 chinh nén.

3.2 Nguyén tic

Mau phan tich dudc tiém vao cuvét dién ndm trén dudng di cla tia sang trong may AAS. D6 hap thu
hodc dd hap thu theo thai gian dudc do & budc séng 309,3 nm.

3.3 Thuéc thu

Vé do tinh khiét, xem 2.3.1.

3.3.1 Axit clohydric, o, = 1,16 g/ml.

3.3.2 Axit nitric, pynos= 1,40 g/ml.

3.3.3 Hydro peroxit, wy , =30%.

3.3.4 Dung dich cai thién thanh phan
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Hoa tan 500 mg magié nitrat khan (2.3.1) bang nudc trong binh dinh mc 100 ml va dinh mdc dén vach
bang nudc.

3.3.5 Axit sunfuric, p, ¢, =1,07 g/ml

3.3.6 Dung dich gdéc nhém I, p, = 1000 mg/I

a) Hoa tan 1,000 g bang nhém trong binh dinh mdc 1000 ml trong khoang 15 ml axit clohydric
(3.3.1), dinh mlc bang nudc (2.3.1) dén vach.

C6 thé mua dung dich tiéu chudn nhém chita (1,000 + 0,002) g Al ngoai thi trudng.

b) Bé&o quan dung dich trong binh plastic. Khéng dudc dung binh 1am bang polyolefin (xem 2.5.1).

3.3.7 Dung dich gdéc nhém II, p, = 100 mg/I|

a) Dung pipét hut 10 ml dung dich géc nhém 1 (3.3.6) cho vao binh dinh mic 100 ml, thém 1 ml axit
nitric (3.3.2) va thém nuéc (2.3.1) dén vach.

b) Bé&o quan dung dich trong binh plastic. Khéng dudc dung binh 1am bang polyolefin (xem 2.5.1).

3.3.8 Dung dich tiéu chuan nhém, p, = 1000 pg/l

a) Dung pipét hat 10 ml dung dich gé¢ nhém 1I (3.3.7) cho vao binh dinh méic 1000 ml, thém 1 ml
axit nitric (3.3.2) va thém nuéc (2.3.1) dén vach.

b) Bao quéan dung dich trong binh plastic. Khéng dudc dung binh 1am bang polyolefin (xem 2.5.1).

3.3.9 Dung dich hiéu chudn nhém

Tuy theo néng dd nhém cé thé cé trong mau, chudn bi it nhat ndm dung dich hiéu chuén tir dung dich
tiéu chudn nhém (3.3.8). Thi du, d& chuan bi dung dich hiéu chudn c6 khoang néng dé lam viéc tu 10

ug/l d€n 100 pg/l thi lam nhu sau:

a) Dung pipét hat vao cac binh dinh mdac loai 100 ml: 1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 ml, 6 ml va 10 ml dung dich

tiéu chudn nhom (3.3.8), thém vao méi binh 1 ml axit nitric (3.3.2).
b) Thém nudc (2.3.1) dén vach va tron déu.
Cac dung dich hiéu chuén chita 10 pg/l, 20 pg/l, 30 ug/l, 40 pg/l, 60 ug/l, va 100 pg/l nhém.
Chuén bi cac dung dich hiéu chuan ngay truéc khi dung. Néu can, thi chuan bi cac dung dich hiéu
chuén b& sung cho khodng néng dé lam viéc chinh.
3.3.10 Dung dich tring
Dung pipét hat 1 ml axit nitric (3.3.2) vao binh dinh méc 100 ml va thém nudc (2.3.1) dén vach.

Né&u cé pha mau thi dung dich trdng ciing dudc lam tuong tu.

3.3.11 Dung dich "khdong" (zero)
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Dung nudc (2.3.1) lam dung dich "khéng".

Dung dich trdng (3.3.10) c6 thé dung lam dung dich "khéng" néu néng dé nhéom trong d6 nhd cé thé

bd qua.
3.4 Thiét bi, dung cu
3.4.1 May AAS, c6 b8 chinh nén va nguén phat xa dé xac dinh nhom.
3.4.2 Cuvét dién, c6 bd phan kiém tra
Chu thich — Dung 6ng graphit phti chat chiu nhiét va st dung ky thuat bAn mdng dé nap mau.
3.4.3 Cap khi argon
3.4.4 Pipet mot vach 1 ml, 2 ml, 5 ml va 10 ml

3.4.5 Caéc thiét bi khac, xem 2.4

P = ~ 2 . =
3.5 Lay mau va chuan bi mau

Lam nhu 2.5.2 va 2.5.3.

3.6 Cach tién hanh

3.6.1 Yéu cau chung
Trudc khi do, d4t cac théng s& van hanh clia may AAS phu hop véi chi dan cta hang san xuét.
Pat diém "khong" (zero) cla thiét bi véi dung dich "khong" (3.3.11).

Khéng dugc dung binh lam bang polyolefin (xem 2.5.1).

3.6.2 Chuan hoa va do bing phuong phap duéng chuin

Phuong phap dudng chuan chi dung khi nhiing can tré 3.1 dudc loai trir. N&u khdng, can phai dung
phuong phap thém chuén (3.6.3).

a) Tru6c mbi phép do, tiém 10 pl dung dich cai thién thanh phan (3.3.4) vao cuvet dién (graphit).

b) Do tuln tu theo chi dan clia hang san xuat may, dd hap thu hodc dé hap thu theo thdi gian cla
cac dung dich hiéu chuan (3.3.9), cla dung dich trdng (3.3.10) va ctia dung dich do (2.5.2) hoac
(2.5.3),.

c) Khicd nhiéu hon 0,05 pg/l florua, can tiém thém 10 pl axit sunfuric (3.3.5) vao éng graphit.

d) Do d6 hap thu clia mbi dung dich it nhat hai lan.

3.6.3 Chuan hoa va do bdng phuong phap thém chuan

10
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Chu thich — Véi phuong phap thém chuén, nhiing can trd do thanh phan dung dich trong nhiéu trudng hop cé
thé dugc loai trir, bAo ddm khong gay thém sai s6 va néng dd nhom trong dung dich do nadm trong phan tuyén

tinh khoang lam viéc.
a) Cho 0,1ml axit nitric (3.3.2) va 5 ml dung dich mau (2.5) vao bén binh dinh mic loai 10 ml.

Né&u ham luong nhém > 100 pg/l trong dung dich mau thi ding thé tich mau nhd hon va phai chi y

dén diéu nay khi tinh toan.
b) Binh miic binh d4u tién bang nudc (2.3.1)dén vach.

c) Dung pipét hat vao ba binh con lai 0,1 ml, 0,2 ml va 0,3 ml dung dich tiéu chuan nhém (3.3.8) roi
dinh mdc bang nuéc (2.3.1).

Chu thich — Thém 0,1 ml dung dich tiéu chu&n nhém (3.3.8) tuang Gng 20 pg/l Al, can tinh khi thé tich mau va
dung dich trdng la 5 ml. N&u thé tich 10 ml thi khéng can tinh.

d) Chuén bi dung dich trdng (3.3.10) theo cach tuong tu.
e) Trudc khi do, thém 10 pl dung dich cai thién thanh phan (3.3.4) vao cuvet dién (graphit).

f) Do db hap thu hoac dd hap thu theo thoi gian nhu 3.6.2.

3.7 Tinh toan két qua

3.7.1 Po truc tiép

Tinh toan tién hanh theo 2.7 nhung néng dd nhém & day biéu thi bang microgam nhém trén lit mau nuéc.

3.7.2 Thém chuin

Trén d6 thi dat néng do trén truc hoanh va tin hiéu do dudc trén truc tung. Trén truc hoanh dat ca nong
dd cta dung dich do va cac dung dich do da thém. Budng thdng qua cac diém nay sé cét truc hoanh &
phia am. D6 1a néng dd cla nhém trong dung dich do. T gi4 tri nay trir di gia tri cla dung dich trdng

ciing do tuong tu thi dudc néng d6 nhém trong mau.

Chu thich — C6 thé dung tinh toan hdi quy.

3.8 Biéu thj két qua

Nong dé nhém dugdc bao céo chinh xac dén 1 ug/l, véi nhiéu nhat hai sé cé nghia.
Thi du

Nhom (Al) 48 gl

4 Do chinh xac

11
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Két quéa phép thir lién phong thi nghiém vé do chinh xac cla phuong phap dudc cho & phu luc A. Gia tri
sai khac vGi phép th{ lién phong thi nghiém nay la do khodng néng dé va thanh phan dung dich.

5 Béao cao két qua

Bao c4o két qua can cb cac théng tin sau:
a) néu phudng phap da dung;
b) nhan dang mau nudc;
c) x{&ly truéc mau, néu co;
d) két qua, trinh bay theo 2.8 hoac 3.8;

e) moi su sai khac so véi phuong phap qui dinh, va moi tinh huéng c6 thé anh hudng dén két qua

12



Mot phép th{r lién phong thi nghiém dudc tién hanh & Ddc nam 1993, két qua ghi trong bang A.1

K&t qua thu lién phong thi nghiém

Phu luc A

(tham khao)

Bang A.1 — D chinh xac
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Mau L N Loai bo X Sk CVg
AA 15 42 0 9,78 0,159 1,6
AB 15 42 7 47,29 2,03 1,0
BA 6 13 - 11,3 0,9351 8,3
BB 6 13 - 51,5 4,1520 8,1

L s6 phong thi nghiém;

N s6 gia tri;

X gia tri trung binh téng, pg/l;

sg d6 léch chuén tai lap, pg/l;

CVx hé s6 do léch tai 1ap, %;

AA nudc udng, ky thuat ngon Ilra;

AB nudc song, ky thuat ngon I(a;

BA nuéc séng, ky thuat cuvet dién;

BB nudc thai cdng nghiép, ky thuat cuvet dién.
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