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t i ª u  c h u È n  v i Ö t  n a m        Tcvn  6657 : 2000

ChÊt l−îng n−íc − X¸c ®Þnh nh«m − Ph−¬ng ph¸p ®o phæ hÊp thô

nguyªn tö

Water quality − Determination of aluminium − Atomic absorption spectrometric methods

1   Ph¹m vi ¸p dông

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh hai ph−¬ng ph¸p ®o phæ hÊp thô nguyªn tö (AAS) ®Ó x¸c ®Þnh nh«m trong n−íc.

1.1   AAS ngän löa

Ph−¬ng ph¸p AAS ngän löa (®iÒu 2) ®−îc ¸p dông ®Ó x¸c ®Þnh nh«m trong n−íc ë nång ®é tõ 5 mg/l

®Õn 100 mg/l. Nång ®é nh«m cao h¬n cã thÓ x¸c ®Þnh b»ng c¸ch pha lo·ng mÉu. C« mÉu cÈn thËn vµ

axit ho¸ b»ng axit nitric cã thÓ dïng ®Ó níi réng kho¶ng nång ®é lµm viÖc cña ph−¬ng ph¸p  cho nh÷ng

mÉu nång ®é thÊp h¬n, miÔn lµ kh«ng cã kÕt tña.

Chó thÝch − NÕu kho¶ng tuyÕn tÝnh cña m¸y ®ñ lín th× nång ®é < 5mg/l cã thÓ x¸c ®Þnh b»ng ph−¬ng ph¸p

nµy, tuy nhiªn sù x¸c ®Þnh cÇn lµm trong cuvÐt ®iÖn (cuvet graphit) nh− trong ®iÒu 3.

NÕu cÇn x¸c ®Þnh hµm l−îng nh«m tæng sè th× cÇn ph¸ mÉu theo 2.5.3. Tuy nhiªn, c¸c silicat vµ nh«m

oxit cã thÓ kh«ng x¸c ®Þnh ®Þnh l−îng ®−îc b»ng qui tr×nh ph¸ mÉu nµy.

1.2   Cuvet ®iÖn (graphit)

Ph−¬ng ph¸p AAS dïng cuvÐt ®iÖn (®iÒu 3) ®Ó x¸c ®Þnh nh«m trong n−íc vµ n−íc th¶i ë nång ®é tõ

10 µg/l ®Õn 100 µg/l víi thÓ tÝch mÉu 20 µl cho vµo cuvet. Kho¶ng nång ®é lµm viÖc nµy cã thÓ cao h¬n

nÕu pha lo·ng mÉu hoÆc dïng thÓ tÝch mÉu nhá h¬n.

2   X¸c ®Þnh nh«m b»ng AAS ngän löa nit¬ oxit/ axetylen

2.1   C¶n trë

Nh÷ng ion sau, ë nång ®é v−ît qu¸ nång ®é ghi trong b¶ng, c¶n trë viÖc x¸c ®Þnh b»ng AAS ngän löa.
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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

Magiª 10 000 mg/l

Canxi 10 000 mg/l

S¾t 10 000 mg/l

Niken 10 000 mg/l

Coban 10 000 mg/l

Cadmi 3 000 mg/l

Ch× 10 000 mg/l

Silicat 200 mg/l

Floborat 2 000 mg/l

Titan 1 000 mg/l

Florua 3 000 mg/l1)

1) Nång ®é nµy ¸p dông cho c¸c mÉu axit

m¹nh hoÆc dung dÞch ®o cã pH < 1. ë c¸c

dung dÞch Ýt axit h¬n cã thÓ cã kÕt tña.

Hµm l−îng muèi tæng sè cña dung dÞch ®o kh«ng ®−îc qu¸ 15 g/l, hoÆc ®é dÉn ®iÖn cña nã kh«ng qu¸

2000 mS/m. Víi nh÷ng mÉu mµ ¶nh h−ëng cña thµnh phÇn ch−a ®−îc biÕt th× cÇn nghiªn cøu vµ bæ

chÝnh ®é dÉn, thÝ dô b»ng pha lo·ng mÉu hoÆc dïng ph−¬ng ph¸p thªm chuÈn.

2.2   Nguyªn t¾c

Axit ho¸ mÉu vµ hót vµo ngän löa nit¬ oxit/axetylen cña m¸y AAS. §o ®é hÊp thô ®−îc ë b−íc sãng

309,3 nm vµ tÝnh hµm l−îng nh«m.

2.3   Thuèc thö

2.3.1   Yªu cÇu chung

ChØ dïng thuèc thö tinh khiÕt ph©n tÝch, n−íc cÊt hai lÇn hoÆc n−íc cã ®é tinh khiÕt t−¬ng ®−¬ng. Hµm

l−îng nh«m trong c¸c thuèc thö vµ n−íc ®−îc dïng cÇn ph¶i nhá kh«ng ®¸ng kÓ ®Ó cã thÓ bá qua khi

so víi nång ®é nh«m thÊp nhÊt cÇn x¸c ®Þnh.

2.3.2   Axit clohydric, ρHCl = 1,16 g/ml

2.3.3   Axit nitric, ρHNO3 = 1,40 g/ml

2.3.4   Hydro peroxit (dihydro dioxit), wH O2 2
 = 30 %
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2.3.5   Dung dÞch cesi clorua, ρCs = 20 g/l

Hoµ tan 25,3 g CsCl trong 100 ml axit clohydic (2.3.2) vµ pha lo·ng b»ng n−íc (2.3.1) ®Õn 1000 ml.

2.3.6   Dung dÞch gèc nh«m, ρAl  = 1000 mg/l

Hoµ tan 1,000 g nh«m tinh khiÕt 99,9 % hoÆc nh«m thanh trong b×nh ®Þnh møc 1000 ml b»ng kho¶ng 15

ml axit clohydric (2.3.2) råi thªm n−íc (2.3.1) ®Õn v¹ch møc.

Cã thÓ mua ngoµi thÞ tr−êng dung dÞch tiªu chuÈn nh«m, chøa (1,000 ±0,002) g Al.

2.3.7   Dung dÞch tiªu chuÈn nh«m, ρAl  = 100 mg/l

Dïng pipÐt hót 100 ml dung dÞch gèc nh«m (2.3.6) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml, thªm 10 ml axit nitric

(2.3.3) vµ thªm n−íc (2.3.1) ®Õn v¹ch.

2.3.8   Dung dÞch hiÖu chuÈn nh«m

Tuú theo hµm l−îng nh«m cã thÓ cã trong mÉu, chuÈn bÞ Ýt nhÊt n¨m dung dÞch hiÖu chuÈn tõ dung dÞch

tiªu chuÈn nh«m (2.3.7). ThÝ dô ®Ó pha dung dÞch chuÈn trong kho¶ng nång ®é 5 mg/l ®Õn 50 mg/l th×

lµm nh− sau:

a)  dïng pipÐt hót vµo mét d·y b×nh ®Þnh møc lo¹i 100 ml nh÷ng thÓ tÝch 5 ml, 10 ml, 20 ml, 30 ml vµ

50 ml dung dÞch tiªu chuÈn nh«m (2.3.7);

b)   thªm 2 ml dung dÞch cesi clorua (2.3.5);

c)   axit ho¸ b»ng 1 ml axit nitric (2.3.3);

d)   ®Þnh møc b»ng n−íc vµ trén ®Òu.

C¸c dung dÞch hiÖu chuÈn chøa 5 mg/l, 10 mg/l, 20 mg/l, 30 mg/l vµ 50 mg/l nh«m. ChuÈn bÞ c¸c dung

dÞch nµy trong ngµy dïng.

Chó thÝch − Cã thÓ dïng c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn bæ sung vµo kho¶ng nång ®é lµm viÖc chÝnh.

2.3.9   Dung dÞch tr¾ng

Dïng pipÐt hót 1 ml axit nitric (2.3.3) vµo b×nh ®Þnh møc 100 ml råi thªm n−íc ®Õn v¹ch.

NÕu mÉu ®−îc ph¸ hoÆc c« c¹n th× dung dÞch tr¾ng còng lµm t−¬ng tù (2.5.3).

2.3.10   Dung dÞch "kh«ng" (zero)

Dïng n−íc (2.3.1) lµm dung dÞch "kh«ng". Cã thÓ dïng dung dÞch tr¾ng(2.3.9) ®Æt ®iÓm "kh«ng" cho

thiÕt bÞ nÕu hµm l−îng nh«m trong ®ã rÊt nhá cã thÓ bá qua.

Kh«ng ®−îc chøa dung dÞch "kh«ng"  trong b×nh polyolefin (xem 2.5.1).

2.4   ThiÕt bÞ, dông cô
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2.4.1   M¸y AAS, cã bé phËn bæ chÝnh nÒn vµ cã nguån ph¸t x¹ ®Ó x¸c ®Þnh nh«m

2.4.2   CÊp khÝ, nit¬ oxit vµ axetylen; ¸p suÊt d− trong b×nh axetylen kh«ng bao giê d−íi 500 kPa. ThiÕt

bÞ cÊp nit¬ oxit / axetylen cÇn ®¶m b¶o cÊp ®−îc mét l−îng lín.

2.4.3   B×nh ®Þnh møc, dung tÝch 10 ml, 100 ml vµ 1000 ml

2.4.4   Pipet mét v¹ch, dung tÝch 5 ml, 10 ml, 20 ml, 30 ml vµ 50 ml.

2.4.5   Pipet microlit hoÆc dông cô pha lo·ng.

2.4.6   ChÐn thuû tinh th¹ch anh, dung tÝch 250 ml.

2.4.7   ThiÕt bÞ ®èt nãng, thÝ dô bÕp ®iÖn.

2.4.8   ThiÕt bÞ läc mµng, cã mµng cì lç 0,45 µm.

2.5   LÊy mÉu vµ chuÈn bÞ mÉu

2.5.1   Yªu cÇu chung

Dông cô thñy tinh ®−îc röa b»ng axit nitric lo·ng, Êm, c(HNO3) ≈ 0,2 mol/l vµ tr¸ng kü b»ng n−íc (2.3.1)

tr−íc khi dïng.

KiÓm tra ®Çu pipet vµ c¸c b×nh xem cã bÞ nhiÔm bÈn nh«m kh«ng.

LÊy mÉu vµo b×nh plastic thÝch hîp. Kh«ng nªn dïng b×nh lµm b»ng polyolefin v× chóng chøa l−îng vÕt

nh«m.

Lµm s¹ch c¸c b×nh ®ùng mÉu nh− qui ®Þnh ®èi víi c¸c b×nh thuû tinh.

2.5.2   Xö lý tr−íc ®Ó x¸c ®Þnh nh«m hoµ tan

a)   Läc mÉu sau khi lÊy (2.5.1) qua mµng läc cì lç 0,45 µm nÕu cã thÓ.

b)   Axit ho¸ n−íc läc b»ng 1 ml axit nitric (2.3.3) cho 1000 ml mÉu n−íc ®Ó æn ®Þnh.

c)   pH cña mÉu ph¶i < 2, nÕu kh«ng th× thªm axit tiÕp.

2.5.3   Xö lý tr−íc ®Ó ph¸ mÉu

a)   Ngay sau khi lÊy mÉu, thªm 1 ml axit nitric (2.3.3) cho 1000 ml  mÉu.

b)   pH cña mÉu ph¶i < 2, nÕu kh«ng, th× thªm axit tiÕp.

c)   Thªm vµo cèc thñy tinh th¹ch anh 1 ml axit nitric (2.3.3) vµ 1 ml hydro peroxit H2O2 (2.3.4) vµo

100 ml mÉu n−íc ®· lµm ®ång nhÊt vµ lµm bay h¬i ®Õn gÇn c¹n. §Ó tr¸nh mÊt nh«m th× kh«ng lµm

mÉu n−íc kh« hoµn toµn.
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d)   ThÊm cÆn cßn l¹i b»ng 1 ml axit nitric (2.3.3) vµ mét l−îng nhá n−íc (2.3.1) vµ thªm n−íc ®Õn

100 ml. Xö lý mÉu tr¾ng theo c¸ch t−¬ng tù.

2.5.4   ChuÈn bÞ dung dÞch ®o

a)   LÊy 20 ml mÉu ®· xö lý tr−íc nh− 2.5.2 hoÆc 2.5.3 vµo trong b×nh ®Þnh møc 25 ml. Thªm 2 ml

cesi clorua CsCl (2.3.5), trén ®Òu vµ ®Þnh møc b»ng n−íc (2.3.1).

b)   Xö lý dung dÞch tr¾ng vµ c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn t−¬ng tù nh− trªn.

2.6   C¸ch tiÕn hµnh

a)   Tr−íc khi ®o, ®Æt thèng sè m¸y AAS theo nh− h−íng dÉn cña h·ng s¶n xuÊt.

b)   §Æt ®iÓm "kh«ng" cña thiÕt bÞ b»ng ®o dung dÞch "kh«ng" (2.3.10) vµo ngän löa.

c)  HiÖu chuÈn b»ng c¸ch ®o c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn nång ®é t¨ng ®Òu, c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn

®−îc chuÈn bÞ nh− m« t¶ trong 2.3.8.

d)   §Æt l¹i ®iÓm "kh«ng" cña thiÕt bÞ b»ng c¸ch ®o dung dÞch "kh«ng" (2.3.10) sau mçi dung dÞch hiÖu

chuÈn.

e)   §o mÉu tr¾ng ®· ®−îc chuÈn bÞ theo 2.3.9 vµ sau ®ã ®o dung dÞch mÉu ®· ®−îc chuÈn bÞ theo

2.5.4.

f)   Sau mçi lo¹t mÉu, nh−ng sau nhiÒu nhÊt lµ tõ 10 ®Õn 20 lÇn, th× kiÓm tra l¹i hµm chuÈn dïng

dung dÞch "kh«ng" vµ dung dÞch hiÖu chuÈn ë kho¶ng gi÷a.

NÕu hµm l−îng nh«m v−ît qu¸ ®−êng chuÈn th× pha lo·ng dung dÞch t−¬ng øng.

2.7   TÝnh to¸n kÕt qu¶

X©y dùng ®−êng chuÈn tõ sè liÖu ®o c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn.

TÝnh nång ®é nh«m ρAl cña mÉu n−íc, miligam trªn lit, dïng c«ng thøc sau:

ρAl
s s m

p

A A V
b V

=
−( )
.

0

trong ®ã

As   lµ ®é hÊp thô cña dung dÞch ®o;

As0   lµ ®é hÊp thô cña dung dÞch tr¾ng;

b   lµ ®é dèc ®−êng chuÈn x¸c ®Þnh b»ng håi quy tuyÕn tÝnh, tÝnh b»ng lit trªn miligam;

Vp   lµ thÓ tÝch cña mÉu n−íc dïng ®Ó chuÈn bÞ dung dÞch ®o, tÝnh b»ng mililit;

Vm   lµ thÓ tÝch cña dung dÞch ®o, tÝnh b»ng mililit.
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Mäi sù pha lo·ng kh¸c thªm vµo c¸c b−íc pha lo·ng ®· cho trong tiªu chuÈn nµy ph¶i ®−îc xem xÐt

®Õn khi tÝnh to¸n

2.8   BiÓu thÞ kÕt qu¶

KÕt qu¶ ®−îc b¸o c¸o chÝnh x¸c tíi 1 mg/l víi nhiÒu nhÊt lµ hai sè cã nghÜa.

ThÝ dô: Nh«m (Al) 7 mg/l

Nh«m (Al) 32 mg/l

3   X¸c ®Þnh nh«m b»ng AAS dïng cuvÐt ®iÖn

3.1   C¶n trë

Nh÷ng ion sau ®©y kh«ng c¶n trë viÖc x¸c ®Þnh nh«m b»ng cuvÐt ®iÖn chõng nµo nång ®é cña chóng

ch−a v−ît qu¸ nång ®é ®·  nªu:

a)   ng−ìng nång ®é 100 mg/l  ®èi víi s¾t, ®ång, niken, coban, cadmi, ch×, tetrafluoroborat vµ silicat;

b)   ng−ìng nång ®é 1000 mg/l ®èi víi natri, kali, canxi, clo, sunfat, phosphat vµ axetat.

Florua lµm gi¶m tÝn hiÖu ngay c¶ khi nã ë nång ®é thÊp. Cã thÓ gi¶m nång ®é fllorua F − = 50 µg/l b»ng

c¸ch tiªm ngay vµo cuvÐt ®iÖn 10 µl axit sunfuric, ρ = 1,07 g/ml, sau khi tiªm mÉu.

V× nh«m cã ë kh¾p mäi n¬i, nªn c¸c phÐp ®o nång ®é thÊp dÔ bÞ nhiÔm bÈn.

Khi ph©n tÝch nh÷ng mÉu cã thµnh phÇn ch−a biÕt th× ph−¬ng ph¸p thªm chuÈn (3.6.3) cÇn ®−îc sö

dông. §é lÖch do hÊp thô kh«ng ®Æc tr−ng cã thÓ kh¾c phôc ®−îc b»ng bæ chÝnh nÒn.

3.2   Nguyªn t¾c

MÉu ph©n tich ®−îc tiªm vµo cuvÐt ®iÖn n»m trªn ®−êng ®i cña tia s¸ng trong m¸y AAS. §é hÊp thô

hoÆc ®é hÊp thô theo thêi gian ®−îc ®o ë b−íc sãng 309,3 nm.

3.3   Thuèc thö

VÒ ®é tinh khiÕt, xem 2.3.1.

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

3.3.2   Axit nitric, ρHNO3= 1,40 g/ml.

3.3.3   Hydro peroxit, wH O2 2
 = 30%.

3.3.4   Dung dÞch c¶i thiÖn thµnh phÇn
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Hßa tan 500 mg magiª nitrat khan (2.3.1) b»ng n−íc trong b×nh ®Þnh møc 100 ml vµ ®Þnh møc ®Õn v¹ch

b»ng n−íc.

3.3.5   Axit sunfuric, ρH SO2 4
 = 1,07 g/ml

3.3.6   Dung dÞch gèc nh«m I, ρAl = 1000 mg/l

a)   Hoµ tan 1,000 g b¨ng nh«m trong b×nh ®Þnh møc 1000 ml trong kho¶ng 15 ml axit clohydric

(3.3.1), ®Þnh møc b»ng n−íc (2.3.1) ®Õn v¹ch.

     Cã thÓ mua dung dÞch tiªu chuÈn nh«m chøa (1,000 ± 0,002) g Al ngoµi thÞ tr−êng.

b)   B¶o qu¶n dung dÞch trong b×nh plastic. Kh«ng ®−îc dïng b×nh lµm b»ng polyolefin (xem 2.5.1).

3.3.7   Dung dÞch gèc nh«m II, ρAl = 100 mg/l

a)   Dïng pipÐt hót 10 ml dung dÞch gèc nh«m I (3.3.6) cho vµo b×nh ®Þnh møc 100 ml, thªm 1 ml axit

nitric (3.3.2) vµ thªm n−íc (2.3.1) ®Õn v¹ch.

b)   B¶o qu¶n dung dÞch trong b×nh plastic. Kh«ng ®−îc dïng b×nh lµm b»ng polyolefin (xem 2.5.1).

3.3.8   Dung dÞch tiªu chuÈn nh«m, ρAl
 = 1000 µg/l

a)   Dïng pipÐt hót 10 ml dung dÞch gèc nh«m II (3.3.7) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml, thªm 1 ml

axit nitric (3.3.2) vµ thªm n−íc (2.3.1) ®Õn v¹ch.

b)   B¶o qu¶n dung dÞch trong b×nh plastic. Kh«ng ®−îc dïng b×nh lµm b»ng polyolefin (xem 2.5.1).

3.3.9   Dung dÞch hiÖu chuÈn nh«m

Tuú theo nång ®é nh«m cã thÓ cã trong mÉu, chuÈn bÞ Ýt nhÊt n¨m dung dÞch hiÖu chuÈn tõ dung dÞch

tiªu chuÈn nh«m (3.3.8). ThÝ dô, ®Ó chuÈn bÞ dung dÞch hiÖu chuÈn cã kho¶ng nång ®é lµm viÖc tõ 10

µg/l ®Õn 100 µg/l th× lµm nh− sau:

a)   Dïng pipÐt hót vµo c¸c b×nh ®Þnh møc lo¹i 100 ml: 1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 ml, 6 ml vµ 10 ml dung dÞch

tiªu chuÈn nh«m (3.3.8), thªm vµo mçi b×nh 1 ml axit nitric (3.3.2).

b)   Thªm n−íc (2.3.1) ®Õn v¹ch vµ trén ®Òu.

C¸c dung dÞch hiÖu chuÈn chøa 10 µg/l, 20 µg/l, 30 µg/l, 40 µg/l, 60 µg/l, vµ 100 µg/l nh«m.

ChuÈn bÞ c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn ngay tr−íc khi dïng. NÕu cÇn, th× chuÈn bÞ c¸c dung dÞch hiÖu

chuÈn bæ sung cho kho¶ng nång ®é lµm viÖc chÝnh.

3.3.10   Dung dÞch tr¾ng

Dïng pipÐt hót 1 ml axit nitric (3.3.2) vµo b×nh ®Þnh møc 100 ml vµ thªm n−íc (2.3.1) ®Õn v¹ch.

NÕu cã ph¸ mÉu th× dung dÞch tr¾ng còng ®−îc lµm t−¬ng tù.

3.3.11   Dung dÞch "kh«ng" (zero)
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Dïng n−íc (2.3.1) lµm dung dÞch "kh«ng".

Dung dÞch tr¾ng (3.3.10) cã thÓ dïng lµm dung dÞch "kh«ng" nÕu nång ®é nh«m trong ®ã nhá cã thÓ

bá qua.

3.4   ThiÕt bÞ, dông cô

3.4.1   M¸y AAS, cã bæ chÝnh nÒn vµ nguån ph¸t x¹ ®Ó x¸c ®Þnh nh«m.

3.4.2   CuvÐt ®iÖn, cã bé phËn kiÓm tra

Chó thÝch − Dïng èng graphit phñ chÊt chÞu nhiÖt vµ sö dông kü thuËt b¶n máng ®Ó n¹p mÉu.

3.4.3   CÊp khÝ argon

3.4.4   Pipet mét v¹ch 1 ml, 2 ml, 5 ml vµ 10 ml

3.4.5   C¸c thiÕt bÞ kh¸c, xem 2.4

3.5   LÊy mÉu vµ chuÈn bÞ mÉu

Lµm nh− 2.5.2 vµ 2.5.3.

3.6   C¸ch tiÕn hµnh

3.6.1   Yªu cÇu chung

Tr−íc khi ®o, ®Æt c¸c th«ng sè vËn hµnh cña m¸y AAS phï hîp víi chØ dÉn cña h·ng s¶n xuÊt.

§Æt ®iÓm "kh«ng" (zero) cña thiÕt bÞ víi dung dÞch "kh«ng" (3.3.11).

Kh«ng ®−îc dïng b×nh lµm b»ng polyolefin (xem 2.5.1).

3.6.2  ChuÈn ho¸ vµ ®o b»ng ph−¬ng ph¸p ®−êng chuÈn

Ph−¬ng ph¸p ®−êng chuÈn chØ dïng khi nh÷ng c¶n trë 3.1 ®−îc lo¹i trõ. NÕu kh«ng, cÇn ph¶i dïng

ph−¬ng ph¸p thªm chuÈn (3.6.3).

a)   Tr−íc mçi phÐp ®o, tiªm 10 µl dung dÞch c¶i thiÖn thµnh phÇn (3.3.4) vµo cuvet ®iÖn (graphit).

b)   §o tuÇn tù theo chØ dÉn cña h·ng s¶n xuÊt m¸y, ®é hÊp thô hoÆc ®é hÊp thô theo thêi gian cña

c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn (3.3.9), cña dung dÞch tr¾ng (3.3.10) vµ cña dung dÞch ®o (2.5.2) hoÆc

(2.5.3),.

c)   Khi cã nhiÒu h¬n 0,05 µg/l florua, cÇn tiªm thªm 10 µl axit sunfuric (3.3.5) vµo èng graphit.

d)   §o ®é hÊp thô cña mçi dung dÞch Ýt nhÊt hai lÇn.

3.6.3   ChuÈn ho¸ vµ ®o b»ng ph−¬ng ph¸p thªm chuÈn
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Chó thÝch − Víi ph−¬ng ph¸p thªm chuÈn, nh÷ng c¶n trë do thµnh phÇn dung dÞch trong nhiÒu tr−êng hîp cã

thÓ ®−îc lo¹i trõ, b¶o ®¶m kh«ng g©y thªm sai sè vµ nång ®é nh«m trong dung dÞch ®o n»m trong phÇn tuyÕn

tÝnh kho¶ng lµm viÖc.

a)   Cho 0,1ml axit nitric (3.3.2) vµ 5 ml dung dÞch mÉu (2.5) vµo bèn b×nh ®Þnh møc lo¹i 10 ml.

     NÕu hµm l−îng nh«m > 100 µg/l trong dung dÞch mÉu th× dïng thÓ tÝch mÉu nhá h¬n vµ ph¶i chó ý

®Õn ®iÒu nµy khi tÝnh to¸n.

b)   §Þnh møc b×nh ®Çu tiªn b»ng n−íc (2.3.1)®Õn v¹ch.

c)   Dïng pipÐt hót vµo ba b×nh cßn l¹i 0,1 ml, 0,2 ml vµ 0,3 ml dung dÞch tiªu chuÈn nh«m (3.3.8) råi

®Þnh møc b»ng n−íc (2.3.1).

Chó thÝch − Thªm 0,1 ml dung dÞch tiªu chuÈn nh«m (3.3.8) t−¬ng øng 20 µg/l Al, cÇn tÝnh khi thÓ tÝch mÉu vµ

dung dÞch tr¾ng lµ 5 ml. NÕu thÓ tÝch 10 ml th× kh«ng cÇn tÝnh.

d)   ChuÈn bÞ dung dÞch tr¾ng (3.3.10) theo c¸ch t−¬ng tù.

e)   Tr−íc khi ®o, thªm 10 µl dung dÞch c¶i thiÖn thµnh phÇn (3.3.4) vµo cuvet ®iÖn (graphit).

f)   §o ®é hÊp thô hoÆc ®é hÊp thô theo thêi gian nh− 3.6.2.

3.7   TÝnh to¸n kÕt qu¶

3.7.1   §o trùc tiÕp

TÝnh to¸n tiÕn hµnh theo 2.7 nh−ng nång ®é nh«m ë ®©y biÓu thÞ b»ng microgam nh«m trªn lit mÉu n−íc.

3.7.2   Thªm chuÈn

Trªn ®å thÞ ®Æt nång ®é trªn trôc hoµnh vµ tÝn hiÖu ®o ®−îc trªn trôc tung. Trªn trôc hoµnh ®Æt c¶ nång

®é cña dung dÞch ®o vµ c¸c dung dÞch ®o ®· thªm. §−êng th¼ng qua c¸c ®iÓm nµy sÏ c¾t trôc hoµnh ë

phÝa ©m. §ã lµ nång ®é cña nh«m trong dung dÞch ®o. Tõ gi¸ trÞ nµy trõ ®i gi¸ trÞ cña dung dÞch tr¾ng

còng ®o t−¬ng tù th× ®−îc nång ®é nh«m trong mÉu.

Chó thÝch − Cã thÓ dïng tÝnh to¸n håi quy.

3.8   BiÓu thÞ kÕt qu¶

Nång ®é nh«m ®−îc b¸o c¸o chÝnh x¸c ®Õn 1 µg/l, víi nhiÒu nhÊt hai sè cã nghÜa.

ThÝ dô

Nh«m (Al) 48 µg/l

4   §é chÝnh x¸c
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KÕt qu¶ phÐp thö liªn phßng thÝ nghiÖm vÒ ®é chÝnh x¸c cña ph−¬ng ph¸p ®−îc cho ë phô lôc A. Gi¸ trÞ

sai kh¸c víi phÐp thö liªn phßng thÝ nghiÖm nµy lµ do kho¶ng nång ®é vµ thµnh phÇn dung dÞch.

5   B¸o c¸o kÕt qu¶

B¸o c¸o kÕt qu¶ cÇn cã c¸c th«ng tin sau:

a)   nªu ph−¬ng ph¸p ®· dïng;

b)   nhËn d¹ng mÉu n−íc;

c)   xö lý tr−íc mÉu, nÕu cã;

d)   kÕt qu¶, tr×nh bµy theo 2.8 hoÆc 3.8;

e)   mäi sù sai kh¸c so víi ph−¬ng ph¸p qui ®Þnh, vµ mäi t×nh huèng cã thÓ ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶
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Phô lôc A

(tham kh¶o)

KÕt qu¶ thö liªn phßng thÝ nghiÖm

Mét phÐp thö liªn phßng thÝ nghiÖm ®−îc tiÕn hµnh ë §øc n¨m 1993, kÕt qu¶ ghi trong b¶ng A.1

B¶ng A.1 − §é chÝnh x¸c

MÉu L N Lo¹i bá x sR CVR

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   sè phßng thÝ nghiÖm;

N   sè gi¸ trÞ;

x    gi¸ trÞ trung b×nh tæng, µg/l;

sR   ®é lÖch chuÈn t¸i lËp, µg/l;

CVR   hÖ sè ®é lÖch t¸i lËp, %;

AA   n−íc uèng, kü thuËt ngän löa;

AB   n−íc s«ng, kü thuËt ngän löa;

BA   n−íc s«ng, kü thuËt cuvet ®iÖn;

BB   n−íc th¶i c«ng nghiÖp, kü thuËt cuvet ®iÖn.

_____________________________________


