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T I ª u   c h u È n   v I Ö t   n a m                                        tcvn 6496: 1999

ChÊt l−îng ®Êt − X¸c ®Þnh cadimi, crom, coban, ®ång, ch×, mangan, niken vµ

kÏm trong dÞch chiÕt ®Êt b»ng c−êng thuû − C¸c ph−¬ng ph¸p phæ hÊp thô

nguyªn tö ngän löa vµ kh«ng ngän löa.

Soil quality − Determination of cadmium, chromium, cobalt, copper, lead, manganese, nickel

and zinc in aqua regia extracts of soil − Flame and electrothermal atomic absorption

spectrometric methods

Lêi c¶nh b¸o − Nh÷ng ph−¬ng ph¸p tr×nh bµy trong tiªu chuÈn nµy ph¶i ®−îc nh÷ng ng−êi cã ®ñ

n¨ng lùc vµ ®· ®−îc huÊn luyÖn thùc hiÖn. Mét sè kü thuËt, thuèc thö vµ c¶ viÖc sö dông thiÕt bÞ ®Òu

cã thÓ trë nªn rÊt nguy hiÓm. Nh÷ng ng−êi sö dông tiªu chuÈn nµy mµ ch−a hiÓu thÊu ®¸o vµ toµn

diÖn nh÷ng nguy hiÓm tiÒm Èn vµ nh÷ng thao t¸c liªn quan ®Õn c¸c kü thuËt an toµn , th× ph¶i n¾m

b¾t nh÷ng chØ dÉn chuyªn m«n tr−íc khi b¾t ®Çu bÊt kú mét thao t¸c nµo.

1   Ph¹m vi ¸p dông

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh hai ph−¬ng ph¸p phæ hÊp thô nguyªn tö ®Ó x¸c ®Þnh mét hoÆc mét sè c¸c kim lo¹i

cadimi, crom, coban, ®ång, ch×, mangan, niken vµ kÏm trong dÞch chiÕt c−êng thuû thu ®−îc theo ISO

11466. Chän ph−¬ng ph¸p nµo cho mét nguyªn tè phô thuéc vµo l−îng nguyªn tè ®ã dù ®o¸n cã trong mÉu,

®ång thêi phô thuéc vµo sù cÇn thiÕt ®Ó cã thÓ bao gåm tÊt c¶ c¸c nguyªn tè trong mét mÉu. C¸c ph−¬ng

ph¸p nµy cã thÓ sö dông ®−îc khi hµm l−îng nguyªn tè cã thÓ chiÕt ®−îc ra cao h¬n hoÆc thÊp h¬n l−îng

dÉn t−¬ng øng trong b¶ng 1 (theo miligam trªn 1 kilogam chÊt kh«). Hai ph−¬ng ph¸p ®−îc diÔn t¶ riªng biÖt

nh− sau:

Ph−¬ng ph¸p A - X¸c ®Þnh cadimi, crom, coban, ®ång, ch× mangan, niken vµ kÏm b»ng phÐp ph©n tÝch phæ

hÊp thô nguyªn tö ngän löa.

Ph−¬ng ph¸p B - X¸c ®Þnh cadimi, crom, coban, ®ång, ch× mangan, niken vµ kÏm b»ng phÐp ph©n tÝch phæ

hÊp thô nguyªn tö kh«ng ngän löa.

NhiÒu b−íc tiÕn hµnh vµ thuèc thö lµ chung cho c¶ hai ph−¬ng ph¸p vµ cho c¸c nguyªn tè kh¸c nhau trong

mét ph−¬ng ph¸p. Tuy vËy nh÷ng ng−êi sö dông cÇn ®äc toµn bé tiªu chuÈn cÈn thËn tr−íc khi b¾t ®Çu sö

dông bÊt kú mét qui tr×nh nµo.
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B¶ng 1 - Nh÷ng giíi h¹n chØ dÉn hµm l−îng (mg/kg chÊt kh«) c¸c nguyªn tè trong ®Êt

 cã thÓ chiÕt ra b»ng c−êng thuû theo ISO 11446

Nguyªn tè Ph−¬ng ph¸p A Ph−¬ng ph¸p B

Cadimi >2 <2

Crom >12 <12

Coban >12 <12

§ång >5 <5

Ch× >15 <15

Mangan >2 <2

Niken >12 <12

KÏm >2 <2

Chó thÝch 1 − Nh÷ng giíi h¹n chØ dÉn cho trong b¶ng 1 lµ t−¬ng øng víi kü thuËt vµ thiÕt bÞ hiÖn cã t¹i thêi ®iÓm c«ng

bè tiªu chuÈn nµy. Nh÷ng c¶i tiÕn kü thuËt cã thÓ lµm thay ®æi t×nh h×nh nµy trong t−¬ng lai.

Chó thÝch  2 − Tiªu chuÈn nµy ®Æc biÖt nãi vÒ sù sö dông phÐp ph©n tÝch phæ hÊp thô nguyªn tö. Nh÷ng ng−êi sö

dông tiªu chuÈn nµy nªn vËn hµnh phßng thÝ nghiÖm cña m×nh theo nh÷ng thñ tôc kiÓm so¸t chÊt l−îng ®· ®−îc chÊp

nhËn. Nh÷ng mÉu chuÈn ®· ®−îc x¸c nhËn (CRM) ph¶i ®−îc dïng ®Ó x¸c ®Þnh ra sè l−îng c¸c nguyªn tè t−¬ng øng

trong mÉu chuÈn phßng thÝ nghiÖm. CÇn sö dông nh÷ng mÉu chuÈn phßng thÝ nghiÖm nµy ®Ó kiÓm so¸t chÊt l−îng hµng

ngµy nh÷ng qui tr×nh ®· cho trong tiªu chuÈn nµy. Nh÷ng kÕt qu¶ cÇn thÓ hiÖn thµnh c¸c ®å thÞ kiÓm tra ®èi víi mçi

nguyªn tè trong phßng thÝ nghiÖm. KÕt qu¶ sÏ kh«ng ®−îc chÊp nhËn nÕu nã ë ngoµi giíi h¹n ®· ®−îc lùa chän. Qui

tr×nh kiÓm so¸t chÊt l−îng dùa trªn kü thuËt thèng kª ®−îc chÊp nhËn réng r·i cÇn ®−îc sö dông ®Ó thiÕt lËp tõng giíi

h¹n, nh− vËy ®Ó ®¶m b¶o r»ng chóng æn ®Þnh vµ kh«ng bÞ “tr«i” tõ tõ. Nh÷ng mÉu chuÈn ®· ®−îc x¸c nhËn sÏ ®−îc sö

dông th−êng xuyªn ®Ó duy tr× tÝnh ®ång bé cña c¸c mÉu chuÈn phßng thÝ nghiÖm vµ qua ®ã duy tr× hÖ thèng kiÓm so¸t

chÊt l−îng.

2   Tiªu chuÈn trÝch dÉn

Nh÷ng tiªu chuÈn sau ®©y ®−îc sö dông cïng víi tiªu chuÈn nµy:

TCVN 4851: 1989 (ISO 3696: 1987), N−íc dïng cho phßng thÝ nghiÖm ph©n tÝch.

ISO 5725 - 1: 1994, PhÇn 1- §é ®óng (§é x¸c thùc vµ ®é chÝnh x¸c) cña c¸c ph−¬ng ph¸p ®o vµ kÕt qu¶ ®o.

PhÇn 1: Nh÷ng nguyªn t¾c chung vµ ®Þnh nghÜa.

TCVN 5963: 1995 (ISO 11465: 1993), ChÊt l−îng ®Êt - X¸c ®Þnh chÊt kh« vµ hµm l−îng n−íc trªn c¬ së khèi

l−îng. Ph−¬ng ph¸p khèi l−îng.

ISO 11466: 1994, ChÊt l−îng ®Êt - ChiÕt c¸c nguyªn tè vÕt tan trong c−êng thuû.
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3   Ph−¬ng ph¸p A - X¸c ®Þnh cadimi, crom, coban, ®ång, ch× mangan, niken vµ kÏm

b»ng phÐp ph©n tÝch phæ hÊp thô nguyªn tö ngän löa

3.1   Nguyªn t¾c

Ph−¬ng ph¸p nµy dùa trªn phÐp ®o phæ hÊp thô nguyªn tö cña nång ®é nguyªn tè trong dÞch chiÕt mÉu

b»ng c−êng thuû ®−îc chuÈn bÞ theo ISO 11466, víi c¸c ®iÒu kiÖn cho trong b¶ng 2.

B¶ng 2 − Nh÷ng ®iÒu kiÖn ph©n tÝch chung cho phÐp ph©n tÝch phæ hÊp thô nguyªn tö ngän löa

Nguyªn tè B−íc sãng

(nm)

Lo¹i ngän löa Lantan

clorua

Nh÷ng c¶n

trë chÝnh

HiÖu chØnh nÒn

Cadimi 228,8 Kh«ng khÝ oxi ho¸/axªtylen kh«ng Fe D¬teri

Crom 357,9 kh«ng khÝ khö/ axetylen

hoÆc axªtylen/NO2

cã

kh«ng

Fe, Al

Ca, Mg

Halogen

Coban 240,7 Kh«ng khÝ oxi ho¸/axªtylen kh«ng D¬teri

§ång 324,8 Kh«ng khÝ oxi ho¸/axªtylen kh«ng D¬teri

Ch× 217,0 Kh«ng khÝ oxi ho¸/axªtylen kh«ng D¬teri

Mangan 279,5 kh«ng khÝ oxi ho¸/ axetylen

hoÆc axªtylen/NO2

cã

kh«ng

Fe, Si D¬teri

Nicken 232,0 Kh«ng khÝ oxi ho¸/axªtylen kh«ng Fe D¬teri

KÏm 213,9 Kh«ng khÝ oxi ho¸/axªtylen kh«ng D¬teri

Chó thÝch −  B−íc sãng ®· cho lµ nh¹y nhÊt. NÕu dïng ngän löa nit¬ oxit ®Ó x¸c ®Þnh cr«m vµ mangan th× nãi chung

nh÷ng c¶n trë sÏ ®−îc gi¶m xuèng. Ng−êi sö dông cÇn biÕt r»ng nh÷ng biÕn ®æi nhá vÒ tØ sè thÓ tÝch khÝ còng cã thÓ cã

¶nh h−ëng ®¸ng kÓ ®Õn c−êng ®é cña tÝn hiÖu ph©n tÝch vµ cßn cã thÓ lµm biÕn ®æi ®é tuyÕn tÝnh cña nh÷ng kÕt qu¶ do

thiÕt bÞ cung cÊp. C¶ sù kh¸c nhau vÒ c−êng ®é axit, do cã sù kh¸c nhau chót Ýt khi ph¸ mÉu còng cã thÓ ¶nh h−ëng

®Õn mét sè nguyªn tè víi mét sè m¸y ®o ®Æc biÖt lµ khi kh«ng hiÖu chØnh nÒn. V× vËy, nh÷ng ng−êi sö dông ph¶i tù lµm

quen víi tÝnh n¨ng kü thuËt cña thiÕt bÞ.

3.2   Thuèc thö

TÊt c¶ thuèc thö ph¶i lµ lo¹i tinh khiÕt ph©n tÝch. Dïng n−íc khö ion hoÆc n−íc cÊt tõ thiÕt bÞ hoµn toµn b»ng

thuû tinh, phï hîp víi lo¹i 2 cña TCVN 4851: 1989 (ISO 3696).

N−íc dïng ®Ó x¸c ®Þnh mÉu tr¾ng, vµ ®Ó chuÈn bÞ c¸c thuèc thö, c¸c dung dÞch tiªu chuÈn ph¶i cã nång ®é

nguyªn tè cÇn x¸c ®Þnh  kh«ng ®¸ng kÓ so víi nång ®é thÊp nhÊt cña nguyªn tè nµy trong dung dÞch mÉu.

3.2.1   axit clohidric, 37 %; khèi l−îng riªng  ρ ≈ 1,18 g/ml

Ph¶i sö dông axit clohidric cïng lo¹i trong suèt qu¸ tr×nh thö.

3.2.2 axit nitric 65 %; khèi l−îng riªng ρ ≈ 1,42 g/ml.

axit nitric cïng lo¹i sÏ ®−îc sö dông trong suèt qu¸ tr×nh.

3.2.3   axit nitric , pha lo·ng 1+3(V/V)



TCVN 6496  : 1999

6

Thªm 250 ml axit nitric (3.2.2) vµo 500 ml n−íc trong b×nh ®Þnh møc 1000 ml vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc .

3.2.4   axit sunfuric, 98 %; khèi l−îng riªng ρ ≈ 1,84 g/ml.

Ph¶i sö dông axit sunfuric cïng lo¹i trong suèt qui tr×nh thö.

3.2.5   axit sunfuric pha lo·ng 1+9 (V/V)

Thªm tõ tõ 100 ml axit sunfuric (3.2.4) vµo 700 ml n−íc trong b×nh ®Þnh møc 1000 ml, l¾c, lµm nguéi vµ cho

thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

3.2.6   Dung dÞch lantan clorua, 37g/l lantan

Hoµ tan 100 g lantan (III) clorua, LaCl3.7H2O, trong 700 ml n−íc. ChuyÓn ®Þnh l−îng toµn bé dung dÞch thu

®−îc vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml vµ lµm ®Çy ®Õn v¹ch møc b»ng n−íc.

3.2.7   Dung dÞch tr¾ng kh«ng cã lantan −  dïng ®Ó chuÈn ho¸

Pha lo·ng 210 ml axit clohidric (3.2.1) vµ 70 ml axit nitric (3.2.2) b»ng 500 ml n−íc trong b×nh ®Þnh møc

1000ml vµ cho thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

3.2.8   Dung dÞch tr¾ng cã lantan −  dïng ®Ó chuÈn ho¸

Pha lo·ng 210ml axit clohidric (3.2.1) vµ 70 ml axit nitric (3.2.2) b»ng 500 ml n−íc trong b×nh ®Þnh møc

1000 ml. Thªm vµo 100 ml dung dÞch lantan clorua (3.2.6) vµ cho thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

3.2.9   axªt«n

3.3  §iÒu chÕ c¸c dung dÞch gèc vµ dung dÞch tiªu chuÈn cña c¸c nguyªn tè riªng biÖt

Dung dÞch gèc cña tÊt c¶ c¸c nguyªn tè sÏ ph¶i thay thÕ sau tèi ®a lµ mét n¨m, nh−ng dung dÞch chuÈn sÏ

ph¶i ®iÒu chÕ míi Ýt nhÊt lµ hµng th¸ng. NÕu nh÷ng dung dÞch gèc ®−îc ®iÒu chÕ trùc tiÕp tõ kim lo¹i th× cÇn

chó ý ®¶m b¶o r»ng, kim lo¹i ®−îc sö dông kh«ng cã líp oxit bÒ mÆt. Nh÷ng dung dÞch kim lo¹i gèc cßn cã

s½n trªn thÞ tr−êng th× cã thÓ sö dông ®−îc nh−ng ph¶i ®−îc kiÓm tra b»ng nh÷ng ph−¬ng ph¸p phßng thÝ

nghiÖm thÝch hîp phï hîp víi  phßng thÝ nghiÖm ®−îc c«ng nhËn. Nh÷ng biªn b¶n vÒ sè liÖu cña mçi lÇn

kiÓm tra ph¶i ®−îc l−u tr÷.

3.3.1   C¸c dung dÞch cadimi

Lêi c¶nh b¸o − Cadimi lµ chÊt ®éc m¹nh. C¸c biÖn ph¸p an toµn ph¶i ®−îc ¸p dông ®Ó tr¸nh tiÕp xóc vµo

miÖng vµ hÖ tiªu ho¸.

3.3.1.1   Cadimi, dung dÞch gèc t−¬ng øng víi nång ®é cadimi 1000 mg/l.

C©n 1,0000 g cadimi kim lo¹i (®é tinh khiÕt tèi thiÓu lµ 99,5 %) víi sai sè ±  0,0002 g vµ hoµ tan l−îng c©n

®ã b»ng 40 ml axit nitric (3.2.3) trong cèc ®un thuû tinh 250 ml cã ®Ëy n¾p. Sau ®ã thªm vµo 100 ml n−íc.

§un s«i ®Õn bèc khãi nit¬ oxit, lµm nguéi, chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc .

3.3.1.2   Cadimi, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é cadimi 20 mg/l.
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Dïng pipet lÊy 20,00 ml dung dÞch cadimi gèc (3.3.1.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml. Thªm 20 ml axit

nitric (3.2.3) vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

3.3.2   Dung dÞch crom

3.3.2.1   Crom, dung dÞch gèc t−¬ng øng víi nång ®é crom 1000 mg/l.

Hoµ tan 2,8290 g ±  0,0002 g kali dicromat, K2Cr2O7, ®· sÊy kh« ë 130 oC trong 24 giê, trong 40 ml n−íc

trong cèc thuû tinh 400 ml cã ®Ëy n¾p. Thªm vµo 5 ml axit sunfuric (3.2.4) lµm l¹nh, chuyÓn vµo b×nh ®Þnh

møc 1000 ml vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

3.3.2.2   Crom, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é crom 20 mg/l.

LÊy b»ng pipet 20,00 ml dung dÞch crom gèc (3.3.2.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml. Thªm vµo 20 ml axit

nitric (3.2.3) vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

3.3.3   Dung dÞch coban

3.3.3.1   Coban, dung dÞch gèc t−¬ng øng víi nång ®é coban 1000 mg/l

C©n 1,0000 g coban kim lo¹i (®é tinh khiÕt tèi thiÓu lµ 99,5 %) víi ®é chÝnh x¸c ®Õn ± 0,0002 g råi hoµ tan

l−îng c©n ®ã b»ng 10 ml axit nitric (3.2.3) vµ 10 ml axit clohidric (3.2.1) trong cèc ®un thuû tinh 250 ml cã

®Ëy n¾p. Sau ®ã thªm vµo 100 ml n−íc, ®un s«i ®Õn bèc khãi nit¬ oxit, lµm nguéi råi chuyÓn vµo b×nh ®Þnh

møc 1000 ml vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

3.3.3.2   Coban, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é coban 20 mg/l

Dïng pipet lÊy 20,00 ml dung dÞch coban gèc (3.3.3.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml, thªm vµo 20 ml axit

nitric (3.2.3) vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

3.3.4   Dung dÞch ®ång

3.3.4.1   §ång, dung dÞch gèc t−¬ng øng víi nång ®é ®ång 1000 mg/l

C©n 1,0000 g ®ång kim lo¹i (®é tinh khiÕt tèi thiÓu lµ 99,5 %) víi ®é chÝnh x¸c ± 0,0002 g råi hoµ tan l−îng

c©n ®ã b»ng 40 ml axit nitric (3.2.3) trong cèc ®un thuû tinh 250 ml cã n¾p ®Ëy. Sau ®ã thªm 100 ml n−íc,

®un s«i ®Õn bèc khãi nit¬ oxit, lµm nguéi, chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc .

3.3.4.2   §ång, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é ®ång 20 mg/l

Dïng pipet lÊy 20,00 ml dung dÞch ®ång gèc (3.3.4.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml. Thªm vµo 20 ml axit

nitric (3.2.3) vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.
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3.3.5   Dung dÞch ch×

3.3.5.1   Ch×, dung dÞch gèc t−¬ng øng víi nång ®é ch× 1000 mg/l

C©n 1,0000 g ch× kim lo¹i (®é tinh khiÕt tèi thiÓu lµ 99,5 %) víi ®é chÝnh x¸c ±  0,0002 g råi hoµ tan l−îng

c©n ®ã b»ng 40 ml axit nitric (3.2.3) trong cèc ®un thuû tinh 250 ml cã n¾p ®Ëy. Sau ®ã thªm vµo 100 ml

n−íc, ®un s«i ®Õn bèc khãi nit¬ oxit, lµm nguéi, chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch

møc.

3.3.5.2   Ch×, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é ch× 20 mg/l

Dïng pipet lÊy 20,00 ml dung dÞch ch× gèc (3.3.5.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml. Thªm 20 ml axit nitric

(3.2.3) vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

3.3.6   Dung dÞch mangan

3.3.6.1   Mangan, dung dÞch gèc t−¬ng øng víi nång ®é mangan 1000 mg/l.

Lµm s¹ch mangan kim lo¹i b»ng c¸ch chuyÓn vµi gam mangan ®iÖn ph©n (®é tinh khiÕt tèi thiÓu lµ 99,5 %)

vµo cèc ®un thuû tinh 250 ml cã chøa kho¶ng 150 ml axit sunfuric lo·ng (3.2.5). KhuÊy vµ ®Ó cho mangan

l¾ng xuèng trong vµi phót. G¹n, röa mét vµi lÇn b»ng n−íc vµ cuèi cïng b»ng axªt«n (3.2.9). G¹n axªt«n d−,

lµm kh« kim lo¹i trong 2 phót ë 105 oC vµ ®Ó nguéi trong b×nh hót Èm.

C©n 1,0000 g mangan kim lo¹i ®· ®−îc lµm s¹ch nh− vËy víi ®é chÝnh x¸c ±  0,0002 g råi hoµ tan l−îng c©n

®ã b»ng 20 ml axit clohidric (3.2.1) vµ 20 ml axit nitric (3.2.3) trong cèc ®un thuû tinh 250 ml cã n¾p ®Ëy. Sau

®ã thªm 100 ml n−íc, ®un s«i ®Õn bèc khãi nit¬ oxit, lµm nguéi, chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml vµ thªm

n−íc ®Õn v¹ch møc.

3.3.6.2   Mangan, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é mangan 20 mg/l

Dïng pipet lÊy 20,00 ml dung dÞch gèc mangan (3.3.6.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml. Thªm 20 ml axit

nitric (3.2.3) vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

3.3.7   Dung dÞch niken

3.3.7.1   Niken, dung dÞch gèc t−¬ng øng víi nång ®é niken 1000 mg/l

C©n 1,0000 g niken kim lo¹i (®é tinh khiÕt tèi thiÓu lµ 99,5 %) víi ®é chÝnh x¸c ± 0,0002 g råi hoµ tan l−îng

c©n ®ã b»ng 10 ml axit clohidric (3.2.1) vµ 10 ml axit nitric (3.2.3) trong cèc thuû tinh 250 ml cã n¾p ®Ëy. Sau

®ã thªm vµo 100 ml n−íc, ®un s«i ®Õn bèc nit¬ oxit, lµm nguéi, chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml vµ thªm

n−íc ®Õn v¹ch møc.

3.3.7.2   Niken, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é niken 20 mg/l

Dïng pipet lÊy 20,00 ml dung dÞch gèc niken  (3.3.7.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml. Thªm 20 ml axit

nitric (3.2.3) vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc .
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3.3.8   Dung dÞch kÏm

3.3.8.1   KÏm, dung dÞch gèc t−¬ng øng víi nång ®é kÏm 1000 mg/l

C©n 1,0000 g kÏm kim lo¹i (®é tinh khiÕt tèi thiÓu lµ 99,5 %) víi ®é chÝnh x¸c ±  0,0002 g råi hoµ tan l−îng

c©n ®ã b»ng 40 ml axit nitric (3.2.3) trong cèc thuû tinh 250 ml cã n¾p ®Ëy. Sau ®ã thªm vµo 100 ml n−íc,

®un s«i ®Õn bèc nit¬ oxit, lµm nguéi, chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

3.3.8.2   KÏm, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é kÏm 20 mg/l

Dïng pipet lÊy 20,00 ml dung dÞch gèc kÏm (3.3.8.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml. Thªm 20 ml axit nitric

(3.2.3) vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

3.4   ThiÕt bÞ

3.4.1   C¸c thiÕt bÞ phßng thÝ nghiÖm th«ng th−êng

TÊt c¶ c¸c b×nh thuû tinh ph¶i ®−îc lµm s¹ch cÈn thËn tr−íc khi x¸c ®Þnh nguyªn tè vÕt b»ng c¸ch ng©m

trong dung dÞch axit nitric 5 % (V/V) trong Ýt nhÊt lµ 6 giê vµ sau ®ã sóc röa b»ng n−íc tr−íc khi dïng. axit

nitric ph¶i ®−îc thay thÕ hµng tuÇn .

Chó thÝch − §Ó thuËn tiÖn nªn gi÷ riªng nh÷ng bé dung cô thuû tinh cho nh÷ng phÐp x¸c ®Þnh dµnh cho tiªu chuÈn nµy

nh»m lo¹i bá kh¶ n¨ng bÞ nhiÔm bÈn trong phßng thÝ nghiÖm. T−¬ng tù cã thÓ, thùc hiÖn b−íc lµm s¹ch b»ng axit, ®Ó

qua ®ªm.

3.4.2   M¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö

M¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö ph¶i ®−îc trang bÞ: mét ®Ìn catèt rçng hoÆc mét ®Ìn phãng ®iÖn kh«ng

®iÖn cùc t−¬ng øng víi nguyªn tè ®−îc quan t©m (theo kiÕn nghÞ hiÖn hµnh vÒ ®Ìn cña h·ng s¶n xuÊt m¸y),

mét hÖ thèng hiÖu chØnh nÒn, mét ®Ìn ®èt thÝch hîp víi ngän löa kh«ng khÝ/axªtylen hoÆc nit¬ oxit/axªtylen

(thùc hiÖn theo sù chØ dÉn cña h·ng s¶n xuÊt m¸y). ViÖc hiÖu chØnh nÒn b»ng ®Ìn ®¬teri lµ qui ®Þnh kü thuËt

tèi thiÓu ®−îc chÊp nhËn cho hiÖu chØnh nÒn ®Ó ®o b−íc sãng thÊp h¬n 350 nm vµ mét ®Ìn halogen ®Ó ®o

b−íc sãng trªn 350 nm. Nh÷ng hÖ kh¸c (nh− ph©n cùc Zeeman, Smith- Hieftje) còng ®−îc chÊp nhËn lµ

b»ng nhau vµ trong nh÷ng t×nh huèng nhÊt ®Þnh cã thÓ tèt h¬n.

C¶nh b¸o − Ph¶i tu©n thñ nghiªm chØnh nh÷ng khuyÕn c¸o vÒ an toµn cña h·ng s¶n xuÊt m¸y khi sö

dông nh÷ng ngän löa ®ã.

3.5   C¸ch tiÕn hµnh

3.5.1   MÉu thö

Sö dông dÞch chiÕt ®Êt b»ng c−êng thuû theo ISO 11466.

3.5.2   PhÐp thö tr¾ng
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Thùc hiÖn phÐp thö tr¾ng ë cïng thêi ®iÓm víi phÐp thö dÞch chiÕt b»ng c−êng thuû nh−ng sö dông c¸t th¹ch

anh s¹ch thay thÕ cho mÉu ®Êt vµ theo qui tr×nh gièng nh− qui tr×nh ®èi víi ®Êt, sö dông cïng mét l−îng c¸c

thuèc thö còng gièng nh− phÐp x¸c ®Þnh trong ®Êt.

3.5.3   ChuÈn bÞ c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn

Tr−íc mçi ®ît x¸c ®Þnh cÇn chuÈn bÞ tõ dung dÞch tiªu chuÈn ®¬n chÊt (xem 3.3.) cã hµm l−îng 20 mg/l, Ýt

nhÊt 5 dung dÞch hiÖu chuÈn bao trïm dÉy nång ®é cÇn x¸c ®Þnh nh− d−íi ®©y. C¸c dung dÞch hiÖu chuÈn

míi ®−îc ®iÒu chÕ ®èi víi tÊt c¶ c¸c nguyªn tè ®Òu sÏ ph¶i ®iÒu chÕ l¹i Ýt nhÊt lµ hµng th¸ng.

3.5.3.1   Dung dÞch hiÖu chuÈn cadimi

Dïng pipet lÊy 1,00 ml; 2,00 ml; 4,00 ml; 6,00 ml; 8,00 ml; 10,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn cadimi (3.3.1.2)

cho vµo mét dÉy b×nh ®Þnh møc 100 ml. Thªm vµo mçi b×nh 21 ml axit clohidric (3.2.1) vµ 7ml axit nitric

(3.2.2). Pha lo·ng ®Õn v¹ch møc b»ng n−íc vµ l¾c m¹nh.

Nh÷ng dung dÞch nµy cã nång ®é cadimi t−¬ng øng lµ 0,2 mg/l; 0,4 mg/l; 0,8 mg/l; 1,2 mg/l; 1,6 mg/l vµ 2,0 mg/l.

3.5.3.2   Dung dÞch hiÖu chuÈn crom

Dïng pipet lÊy 5,00 ml; 10,00 ml; 20,00 ml; 30,00 ml vµ 40,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn crom  (3.3.2.2) cho

vµo mét lo¹t b×nh ®Þnh møc 100 ml. Thªm vµo mçi b×nh 21 ml axit clohidric (3.2.1) vµ 7 ml axit nitric (3.2.2).

Pha lo·ng b»ng n−íc ®Õn v¹ch møc vµ trén ®Òu.

§èi víi phÐp ®o ngän löa kh«ng khÝ/axªtylen, thªm vµo 10 ml dung dÞch lantan clorua (3.2.6) tr−íc khi pha

lo·ng ®Õn v¹ch møc.

C¸c dung dÞch nµy cã nång ®é crom t−¬ng øng lµ 1,0 mg/l; 2,0 mg/l; 4,0 mg/l; 6,0 mg/l; 8,0 mg/l.

3.5.3.3  Dung dÞch hiÖu chuÈn coban

Dïng pipet lÊy 5,00 ml; 10,00 ml; 20,00 ml; 30,00 ml vµ 40,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn coban (3.3.3.2) cho

vµo mét lo¹t b×nh ®Þnh møc 100 ml. Thªm vµo mçi b×nh 21 ml axit clohidric (3.2.1) vµ 7 ml axit nitric (3.2.2).

Pha lo·ng b»ng n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü.

Nh÷ng dung dÞch nµy t−¬ng øng víi nång ®é coban lµ 1,0 mg/l; 2,0 mg/l; 4,0 mg/l; 6,0 mg/l vµ 8,0 mg/l.

3.5.3.4   Dung dÞch hiÖu chuÈn ®ång

Dïng pipet lÊy 5,00 ml; 10,00 ml; 20,00 ml; 30,00 ml vµ 40,00 ml dung dÞch tieu chuÈn ®ång (3.3.4.2) cho

vµo mét lo¹t b×nh ®Þnh møc 100 ml. Thªm vµo mçi b×nh 21 ml axit clohidric (3.2.1) vµ 7 ml axit nitric (3.2.2).

Pha lo·ng b»ng n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü.

C¸c dung dÞch nµy t−¬ng øng víi nång ®é ®ång lµ 1,0 mg/l; 2,0 mg/l; 4,0 mg/l; 6,0 mg/l; vµ 8,0 mg/l.
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3.5.3.5   Dung dÞch hiÖu chuÈn ch×

Dïng pipet lÊy 5,00 ml; 10,00 ml; 20,00 ml; 30,00 ml vµ 40,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn ch× (3.3.5.2) cho vµo

mét lo¹t b×nh ®Þnh møc 100 ml. Thªm vµo mçi b×nh 21ml axit clohidric (3.2.1) vµ 7 ml axit nitric (3.2.2). Pha

lo·ng b»ng n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü.

C¸c dung dÞch nµy t−¬ng øng víi nång ®é ch× lµ 1,0 mg/l; 2,0 mg/l; 4,0 mg/l; 6,0 mg/l; vµ 8,0 mg/l.

3.5.3.6   Dung dÞch hiÖu chuÈn mangan

Dïng pipet lÊy 2,00 ml; 5,00 ml; 10,00 ml; 20,00 ml; 30,00 ml vµ 40,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn mangan

(3.3.6.2) cho vµo mét lo¹t b×nh ®Þnh møc 100 ml. Thªm vµo mçi b×nh 21 ml axit clohidric (3.2.1) vµ 7 ml axit

nitric (3.2.2). Pha lo·ng b»ng n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü.

§èi víi phÐp ®o víi ngän löa kh«ng khÝ/axªtylen cÇn thªm vµo 10 ml dung dÞch lantan clorua (3.2.6) tr−íc khi

pha lo·ng ®Õn v¹ch møc.

C¸c dung dÞch nµy t−¬ng øng víi nång ®é mangan lµ 0,4 mg/l;1,0 mg/l; 2,0 mg/l; 4,0 mg/l; 6,0 mg/l; vµ 8,0 mg/l.

3.5.3.7   Dung dÞch hiÖu chuÈn niken

Dïng pipet lÊy 5,00 ml; 10,00 ml; 20,00 ml; 30,00 ml vµ 40,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn niken (3.3.7.2) cho

vµo mét lo¹t b×nh ®Þnh møc 100 ml. Thªm vµo mçi b×nh 21 ml axit clohidric (3.2.1) vµ 7 ml axit nitric (3.2.2).

Pha lo·ng ®Õn v¹ch møc b»ng n−íc vµ l¾c kü.

C¸c dung dÞch nµy t−¬ng øng víi nång ®é niken lµ 1,0 mg/l; 2,0 mg/l; 4,0 mg/l; 6,0 mg/l; vµ 8,0 mg/l.

3.5.3.8   Dung dÞch hiÖu chuÈn kÏm

Dïng pipet lÊy 1,00 ml; 2,00 ml; 4,00 ml; 6,00 ml; 8,00 ml vµ 10,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn kÏm  (3.3.8.2)

cho vµo mét lo¹t b×nh ®Þnh møc 100 ml. Thªm vµo mçi b×nh 21 ml axit clohidric (3.2.1) vµ 7 ml axit nitric

(3.2.2). Pha lo·ng b»ng n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü.

C¸c dung dÞch nµy t−¬ng øng víi nång ®é kÏm lµ 0,2 mg/l; 0,4 mg/l; 0,8 mg/l; 1,2 mg/l; 1,6 mg/l vµ 2,0 mg/l.

3.5.4   HiÖu chuÈn

§Æt m¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö theo c¸c chØ dÉn cña h·ng s¶n xuÊt m¸y vµo b−íc sãng thÝch hîp, sö

dông c¸c ®iÒu kiÖn thÝch hîp (xem b¶ng 2) vµ thao t¸c hÖ thèng hiÖu chØnh nÒn phï hîp. Hót dung dÞch hiÖu

chuÈn (3.5.3) vµ tèi −u ho¸ nh÷ng ®iÒu kiÖn hót, chiÒu cao cña gi¸ ®èt vµ nh÷ng ®iÒu kiÖn cña ngän löa.

§iÒu chØnh tÝn hiÖu cña m¸y tíi ®iÓm 0 cña thang hÊp thô ®ang hót n−íc.

Hót mét d·y c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn theo trËt tù tõ d−íi lªn vµ dung dÞch hiÖu chuÈn tr¾ng coi nh− zªr«

(3.2.7 hoÆc 3.2.8). Sau khi dõng h¬n 10 gi©y, ®äc ®é hÊp thô cña mçi dung dÞch Ýt nhÊt hai lÇn vµ nÕu c¸c

gi¸ trÞ r¬i vµo mét dÉy chÊp nhËn ®−îc, th× lÊy gi¸ trÞ trung b×nh. Xem xÐt cÈn thËn ®Ó cã thÓ ch¾c ch¾n r»ng,

khi dïng dung dÞch chuÈn ®Ëm ®Æc h¬n cã ®é hÊp thô <1, thÝch hîp nhÊt lµ kh«ng lín h¬n 0,7.

Chó thÝch 1 − Niken ®· chøng minh r»ng, ngay c¶ víi v¹ch phæ cã chiÒu réng v¹ch phæ 0,2 nm th× ®é cong tèi ®a vµo

kho¶ng 0,5 ®¬n vÞ hÊp thô.
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Chó thÝch 2 − §Þnh nghÜa vÒ dÉy ®−îc chÊp nhËn kh«ng ph¶i lµ néi dung cña tiªu chuÈn nµy. Tuy vËy, nh÷ng ng−êi sö

dông còng cÇn ®−îc nh¾c nhë chó thÝch 2 trong ®iÒu 1 vÒ c¸c qui tr×nh kiÓm so¸t chÊt l−îng. Dï sao ®i n÷a th× c¸c qui

tr×nh nµy trong phßng thÝ nghiÖm còng ph¶i phï hîp víi  ph−¬ng ph¸p tèt, ch¼ng h¹n nh− dùa trªn ®å thÞ kiÓm tra, t×m

giíi h¹n tin cËy vµ sù ph©n bè thèng kª chuÈn vµ kh«ng chuÈn.

3.5.5   LËp ®−êng chuÈn

VÏ ®å thÞ cho mçi nguyªn tè víi nång ®é theo miligam/lit cña c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn [trong ®ã lo¹i bá sè

®o cña mÉu chuÈn tr¾ng, cña dung dÞch (3.2.7 hoÆc 3.2.8)] trªn trôc hoµnh vµ nh÷ng gi¸ trÞ hÊp thô t−¬ng

øng trªn trôc tung.

3.6   X¸c ®Þnh mÉu thö

3.6.1  Kh¸i qu¸t

Hót dung dÞch thö mÉu tr¾ng (3.5.2) vµ mÉu thö (3.5.1) riªng biÖt vµo ngän löa vµ ®o ®é hÊp thô ®èi víi

nguyªn tè ®ã. §äc sè ®o cña c¸c dung dÞch Ýt nhÊt hai lÇn vµ nÕu c¸c gi¸ trÞ r¬i vµo trong mét dÉy ®−îc chÊp

nhËn th× lÊy trung b×nh c¸c gi¸ trÞ (xem ghi chó 2 trong 3.5.4). Sau mçi phÐp ®o, hót n−íc vµ ®iÒu chØnh l¹i

zªr« nÕu cÇn thiÕt. NÕu nång ®é cña nguyªn tè trong l−îng thö lín h¬n dÉy hiÖu chuÈn th× pha lo·ng dung

dÞch thö b»ng dung dÞch tr¾ng (3.2.7 hoÆc 3.2.8) t−¬ng øng. §èi víi c¸c nguyªn tè cô thÓ cã thÓ cÇn ph¶i cã

sù chó ý riªng biÖt (3.6.2).

Víi lo¹i mÉu ch−a biÕt, x¸c ®Þnh hµm l−îng cña mçi nguyªn tè b»ng ph−¬ng ph¸p thªm chuÈn. NÕu nh÷ng

kÕt qu¶ ph©n tÝch theo ph−¬ng ph¸p thªm chuÈn vµ ®−êng cong hiÖu chuÈn lµ ®ång nhÊt th× ph−¬ng ph¸p

®−êng hiÖu chuÈn cã thÓ ®−îc ¸p dông.

Chó thÝch − NhiÖt ®é cña c¸c dung dÞch chuÈn vµ dung dÞch thö chØ ®−îc kh¸c nhau trong ph¹m vi 1oC t¹i thêi ®iÓm ®o

phæ hÊp thô nguyªn tö.

3.6.2   Nh÷ng yÕu tè riªng biÖt

3.6.2.1   Crom

§èi víi phÐp ®o víi ngän löa kh«ng khÝ/ axªtylen cÇn thªm 10ml dung dÞch lantan clorua (3.2.6) vµo mÉu

tr¾ng, mçi b×nh chuÈn vµ b×nh mÉu.

Chó thÝch : HiÖu suÊt chiÕt crom tõ ®Êt b»ng c−êng thuû phô thuéc nhiÒu vµo b¶n chÊt c¸c hîp chÊt crom tån t¹i vµ tÝn

hiÖu ph©n tÝch chÞu ¶nh h−ëng m¹nh cña c¸c nguyªn tè kh¸c (xem b¶ng 2) trong dung dÞch chiÕt.

3.6.2.2   Mangan

§èi víi phÐp ®o víi ngän löa kh«ng khÝ/ axªtylen cÇn thªm 10 ml dung dÞch lantan clorua (3.2.6) vµo mÉu

tr¾ng vµo mçi b×nh chuÈn vµ b×nh mÉu.

3.6.2.3   Niken

§èi víi b−íc sãng λ = 232,0 cÇn chän chiÒu réng v¹ch phæ lµ 0,2 nm ®Ó t¸ch tuyÕn ph©n tÝch khái c¸c tuyÕn

®iÒu chØnh kh«ng hÊp thô.



TCVN  6496  : 1999

13

3.7   TÝnh to¸n

B»ng c¸ch so s¸nh víi ®å thÞ hiÖu chuÈn thu ®−îc, x¸c ®Þnh nång ®é cña nguyªn tè t−¬ng øng víi ®é hÊp

thô cña mÉu thö (3.5.1) vµ cña dung dÞch thö tr¾ng (3.5.2). TÝnh to¸n hµm l−îng (W) cña nguyªn tè M trong

mÉu theo ph−¬ng tr×nh sau:

w (p p )
w

f V(M)
1 0=
−

× ×

trong ®ã

w(M) lµ phÇn khèi l−îng cña nguyªn tè M trong mÉu theo miligam trªn kilogam.

ρ1 lµ nång ®é cña nguyªn tè  t−¬ng øng víi ®é hÊp thô cña l−îng thö (3.5.1), tÝnh b»ng miligam trªn lit ;

ρ0 lµ nång ®é cña nguyªn tè t−¬ng øng víi ®é hÊp thô cña dung dÞch thö tr¾ng (3.5.2), tÝnh b»ng miligam trªn

lit;

f lµ hÖ sè pha lo·ng cña l−îng thö ®· ®−îc pha lo·ng (3.5.1) nÕu cã sö dông.

V lµ thÓ tÝch , cña phÇn thö ®−îc lÊy ®Ó ph©n tÝch 0,1 lÝt  theo ISO 11466, tÝnh b»ng lÝt; .

m lµ khèi l−îng cña mÉu ®· hiÖu chØnh hµm l−îng n−íc theo ISO 11465 vµ xö lý theo ISO 11466, tÝnh 

b»ng kilogam

3.8   §é chÝnh x¸c

PhÐp thö gi÷a c¸c phßng thÝ nghiÖm ®· cho nh÷ng sè liÖu trong phô lôc A, b¶ng A1. §é lÆp l¹i vµ ®é t¸i lËp

®· ®−îc tÝnh to¸n theo ISO 5725 - 1.

3.9   ThÓ hiÖn kÕt qu¶

§é kh«ng ®¶m b¶o ®o cña kÕt qu¶ ph¶n ¸nh kÕt qu¶ cña c¸c biÖn ph¸p kiÓm so¸t chÊt l−îng ®o vµ kÕt hîp

sù sai kh¸c gi÷a c¸c lÇn ®äc ®èi víi mÉu. Nãi chung, kh«ng biÓu diÔn ®é chÝnh x¸c víi qu¸ hai con sè cã

nghÜa. ViÖc lµm trßn c¸c gi¸ trÞ sÏ phô thuéc vµo kÕt qu¶ thèng kª cña qu¸ tr×nh kiÓm so¸t chÊt l−îng ®· nãi

ë trªn vµ yªu cÇu cña phÐp ph©n tÝch.

VÝ dô : w (Cd) = 8,5 mg/kg

w (Cd) = 12 mg/kg

3.10   B¸o c¸o kÕt qu¶

B¸o c¸o kÕt qu¶ ph¶i bao gåm nh÷ng th«ng tin sau:

a)   trÝch dÉn tiªu chuÈn nµy;

b)   trÝch dÉn ph−¬ng ph¸p ®−îc sö dông;

c)   ®Æc ®iÓm nhËn d¹ng ®Çy ®ñ cña mÉu;

d)   kÕt qu¶ x¸c ®Þnh;
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e)   bÊt kú nh÷ng chi tiÕt nµo kh«ng ®−îc qui ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy, hoÆc lµ nh÷ng chi tiÕt ®−îc lùa chän

tuú ý còng nh− bÊt kú yÕu tè nµo cã thÓ ®· ¶nh h−ëng tíi kÕt qu¶.
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4   Ph−¬ng ph¸p B −  X¸c ®Þnh cadimi, crom, coban, ®ång, ch×, mangan, niken vµ kÏm

b»ng ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch quang phæ hÊp thô nguyªn tö kh«ng ngän löa

4.1   Nguyªn t¾c

Trong ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch quang phæ hÊp thô nguyªn tö kh«ng ngän löa, mét phÇn mÉu riªng biÖt ®−îc

®−a vµo mét èng graphit (cã mét sè lo¹i èng), èng nµy ®−îc nung lªn ®Õn trªn 2800oC rÊt nhanh vµ ®−îc

kiÓm so¸t. B»ng c¸ch n©ng nhiÖt ®é tõng b−íc, c¸c qu¸ tr×nh lµm kh«, ph©n huû nhiÖt cña nÒn vµ ph©n t¸ch

nhiÖt thµnh c¸c nguyªn tö tù do xÈy ra. ë nh÷ng ®iÒu kiÖn tèi −u, ®Ønh tÝn hiÖu sÏ nhän, ®èi xøng vµ cã b¸n

chiÒu réng hÑp. §èi víi hÇu hÕt c¸c nguyªn tè, chiÒu cao cña ®Ønh tØ lÖ thuËn víi nång ®é c¸c nguyªn tè

trong dung dÞch; tuy nhiªn ®èi víi mét sè nguyªn tè nhÊt ®Þnh, nªn xem xÐt c¶ víi diÖn tÝch ®Ønh. C¸c phÐp

®o ®−îc thùc hiÖn t¹i c¸c b−íc sãng ®· ®−îc dÉn ra ë b¶ng 3.

Chó thÝch −  MÆc dï, ph−¬ng ph¸p nµy nªu ra dïng ®Ó x¸c ®Þnh mangan vµ kÏm, nh−ng nh÷ng ng−êi sö dông tiªu

chuÈn nµy nªn l−u ý r»ng, ph−¬ng ph¸p ngän löa th−êng phï hîp ®èi víi nh÷ng nguyªn tè nµy; v× c¸c nguyªn tè mangan

vµ kÏm lµ cã ë kh¾p n¬i trong m«i tr−êng vµ th−êng ë l−îng t−¬ng ®èi lín.

B¶ng 3 −  Nh÷ng ®iÒu kiÖn chung cho phÐp ph©n tÝch phæ hÊp thô nguyªn tö kh«ng ngän löa

Nguyªn tè B−íc sãng, nm Nh÷ng ®iÒu kiÖn

nguyªn tö ho¸

C¸c kü thuËt hiÖu chØnh nÒn nªn dïng

Cadimi 228,8 Nªn dïng gi¸ Zeeman, D¬teri

Crom 357,9 Kh«ng cÇn gi¸ Zeeman hoÆc Smith Hieftje

Coban 240,7 Kh«ng cÇn gi¸ Zeeman, D¬teri

§ång 324,8 Nªn dïng gi¸ Zeeman hoÆc Smith Hieftje lµ tèt nhÊt

Ch× 217,0 Nªn dïng gi¸ Zeeman, D¬teri

Mangan 279,5 Nªn dïng gi¸ Zeeman hoÆc Smith Hieftje lµ tèt nhÊt

Niken 232,0 Kh«ng cÇn gi¸ Zeeman, D¬teri

KÏm 213,9 Nªn dïng gi¸ Zeeman, D¬teri

4.2   C¸c thuèc thö

Xem 3.2

4.3   C¸c dung dÞch gèc vµ dung dÞch tiªu chuÈn

C¸c dung dÞch gèc cã nång ®é 1000 mg/l ®−îc chuÈn bÞ nh− trong 3.3. C¸c dung dÞch nµy ®−îc dïng ®Ó

chuÈn bÞ c¸c dung dÞch tiªu chuÈn nh− d−íi ®©y. C¸c dung dÞch gèc sÏ ph¶i ®−îc thay thÕ l©u nhÊt lµ sau
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mét n¨m vµ c¸c dung dÞch tiªu chuÈn cã nång ®é 10mg/l (b−íc pha lo·ng ®Çu tiªn) ph¶i ®−îc chuÈn bÞ míi Ýt

nhÊt lµ hµng th¸ng.

4.3.1   Cadimi, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é cadimi 10 mg/l

Dïng pipet lÊy 10,00 ml dung dÞch gèc cadimi (3.3.1.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml. Thªm  20 ml dung

dÞch axit nitric (3.2.3), thªm n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü.

4.3.1.1   Cadimi, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é cadimi 0,4 mg/l

Dïng pipet lÊy 20,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn cadimi (4.3.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 500 ml. Thªm 10 ml

dung dÞch axit nitric (3.2.3), thªm n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü. Dung dÞch nµy ®−îc chuÈn bÞ ®Ó dïng trong mét

ngµy.

4.3.1.2   Cadimi, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é cadimi 0,02 mg/l

Dïng pipet lÊy 5,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn cadimi (4.3.1.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 100 ml. Thªm vµo 2 ml

dung dÞch axit nitric (3.2.3), thªm n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü. Dung dÞch nµy ®−îc chuÈn bÞ ®Ó dïng trong mét

ngµy.

4.3.2   Crom, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é crom 10 mg/l

Dïng pipet lÊy 10,00 ml dung dÞch gèc crom (3.3.2.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml. Thªm 20 ml dung

dÞch axit nitric (3.2.3), thªm n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü.

4.3..2.1    Crom, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é crom 0,4 mg/l

Dïng pipet lÊy 20,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn crom (4.3.2) cho vµo b×nh ®Þnh møc 500 ml. Thªm vµo 10 ml

axÝt nitric (3.2.3), thªm n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü. Dung dÞch nµy ®−îc chuÈn bÞ  ®Ó dïng trong mét ngµy.

4.3.3     Coban, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é coban 10 mg/l

Dïng pipÐt lÊy 10,00 ml dung dÞch gèc coban (3.3.3.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml. Thªm 20 ml axÝt

nitric (3.2.3), thªm n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü.

4.3.3.1    Coban, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é coban 0,4 mg/l

Dïng pipet lÊy 20,00 ml dung dÞch gèc coban (4.3.3) cho vµo b×nh ®Þnh møc 500 ml. Thªm 10 ml axÝt nitric

(3.2.3), thªm n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü. Dung dÞch nµy ®−îc chuÈn bÞ ®Ó dïng trong mét ngµy.

4.3.4    §ång, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é 10 mg/l

Dïng pipet lÊy 10,00 ml dung dÞch gèc ®ång (3.3.4.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml. Thªm 20 ml axÝt nitric

(3.2.3), thªm n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü.

4.3.4.1    §ång, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é ®ång 0,4 mg/l

Dïng pipet lÊy 20,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn ®ång  (4.3.4) cho vµo b×nh ®Þnh møc 500 ml. Thªm 10 ml axÝt

nitric (3.2.3), thªm n−íc ®Õn v¹ch møc, l¾c kü. Dung dÞch nµy ®−îc chuÈn bÞ ®Ó dïng trong mét ngµy.

4.3.5    C¸c dung dÞch ch×, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é ch× 10 mg/l
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Dïng pipet lÊy 10,00 ml dung dÞch gèc ch× (3.3.5.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml. Thªm 20 ml axÝt nitric

(3.2.3), thªm n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü.

4.3.5.1    Ch×, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é ch× 0,4 mg/l

Dïng pipet lÊy 20,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn ch× (4.3.5) cho vµo b×nh ®Þnh møc 500 ml. Thªm 10 ml axÝt

nitric (3.2.3), thªm n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü. Dung dÞch nµy ®−îc chuÈn bÞ ®Ó dïng trong mét ngµy.

4.3.6    Mangan, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é mangan 10 mg/l

Dïng pipet lÊy 10,00 ml dung dÞch gèc mangan (3.3.6.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml. Thªm 20 ml axÝt

nitric (3.2.3), thªm n−íc  ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü.

4.3.6.1    Mangan, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é mangan 0,4 mg/l

Dïng pipet lÊy 20,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn mangan (4.3.6) cho vµo b×nh ®Þnh møc 500 ml. Thªm 10 ml

axÝt nitric (3.2.3), thªm n−íc  ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü. Dung dÞch nµy ®−îc chuÈn bÞ ®Ó dïng trong mét ngµy.

4.3.7. Niken, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é niken 10 mg/l

Dïng pipet lÊy 10,00 ml dung dÞch gèc niken (3.3.7.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml. Thªm 20 ml axÝt nitric

(3.2.3), thªm n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü.

4.3.7.1   Niken, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é niken 0,4 mg/l

Dïng pipet lÊy 20,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn niken (4.3.7) cho vµo b×nh ®Þnh møc 500 ml. Thªm 10 ml axÝt

nitric (3.2.3), thªm n−íc  ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü. Dung dÞch nµy ®−îc chuÈn bÞ ®Ó dïng trong mét ngµy.

4.3.8   KÏm, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é kÏm 10 mg/l

Dïng pipet lÊy 10,00 ml dung dÞch gèc kÏm (3.3.8.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml. Thªm 20 ml axÝt nitric

(3.2.3), lµm ®Çy ®Õn v¹ch møc b»ng n−íc vµ l¾c kü.

4.3.8.1   KÏm, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é kÏm 0,4 mg/l

Dïng pipet lÊy 20,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn  kÏm (4.3.8) cho vµo b×nh ®Þnh møc 500 ml. Thªm 10 ml axÝt

nitric (3.2.3), thªm n−íc  ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü. Dung dÞch nµy ®−îc chuÈn bÞ ®Ó dïng trong mét ngµy.

4.3.8.2   KÏm, dung dÞch tiªu chuÈn t−¬ng øng víi nång ®é kÏm 0,02 mg/l

Dïng pipet lÊy 5,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn kÏm   (4.3.8.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc 100 ml. Thªm 2 ml axÝt

nitric (3.2.3), thªm n−íc  ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü. Dung dÞch nµy ®−îc chuÈn bÞ ®Ó dïng trong mét ngµy.

4.4   ThiÕt bÞ

4.4.1   C¸c thiÕt bÞ phßng thÝ nghiÖm th«ng th−êng

TÊt c¶ c¸c dông cô thuû tinh hoÆc nhùa cÇn ®−îc lµm s¹ch, cÈn thËn tr−íc khi dïng ®Ó x¸c ®Þnh nguyªn tè

vÕt, nghÜa lµ ng©m trong dung dÞch axÝt nitric trong n−íc 5 % (v/v) Ýt nhÊt lµ 6 giê sau ®ã sóc röa b»ng n−íc

tr−íc khi dïng. AxÝt nitric cÇn ®−îc thay thÕ hµng tuÇn.
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Ghi chó - §Ó thuËn tiÖn cÇn cÊt gi÷ riªng biÖt nh÷ng dông cô thuû tinh hoÆc nhùa cho nh÷ng phÐp x¸c ®Þnh

theo tiªu chuÈn nµy ®Ó lo¹i bá kh¶ n¨ng bÞ nhiÔm bÈn trong phßng thÝ nghiÖm. Mét c¸ch t−¬ng tù, thùc hiÖn

b−íc lµm s¹ch axÝt vµo ®ªm h«m tr−íc cã thÓ lµ tiÖn lîi. Mét sè lo¹i nhùa bÞ axÝt nitric t¸c dông nªn cÈn

thËn trong lùa chän c¸c dông cô b»ng nhùa. Ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch phæ hÊp thô nguyªn tö nhiÖt ®iÖn cã

®é nh¹y cao nªn cÇn ph¶i rÊt cÈn thËn lµm s¹ch tÊt c¶ c¸c dông cô thuû tinh hoÆc nhùa vµ tr¸nh nhiÔm

bÈn c¸c dung dÞch mÉu, dung dÞch chuÈn vµ dung dÞch hiÖu chuÈn do c¸c nguyªn vËt liÖu ngo¹i lai vµ bôi

kh«ng khÝ trong phßng thÝ nghiÖm.

4.4.2   M¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö

M¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö ®−îc trang bÞ bé phËn nguyªn tö ho¸ nhiÖt ®iÖn, ®Ìn catèt rçng hoÆc ®Ìn

phãng ®iÖn kh«ng ®iÖn cùc t−¬ng øng víi nguyªn tè ®−îc quan t©m vµ ho¹t ®éng theo chØ dÉn hiÖn hµnh

cña h·ng s¶n xuÊt thiÕt bÞ, mét thiÕt bÞ hiÖu chØnh nÒn tù ®éng vµ mét m¸y ghi ®−îc m¸y tÝnh ho¸ ®äc ngoµi

hoÆc mét m¸y ghi tèc ®é cao. Sù hiÖu chØnh nÒn ®−îc sö dông víi m¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö nhiÖt

®iÖn, qui ®Þnh kü thuËt tèi thiÓu ®−îc chÊp nhËn (b−íc sãng d−íi 350 nm) lµ dùa trªn ®¬teri.

Ghi chó - HiÖu chØnh nÒn ®¬teri lµ thÝch hîp ®èi víi cadimi, kÏm vµ ch×, nÕu sù sö dông ®¬teri giíi h¹n ë hiÖu

chØnh nÒn ®èi víi mét sè thiÕt bÞ kh«ng v−ît qu¸ kho¶ng 0,6 ®Õn 0,8 ®é hÊp thô. CÇn ph¶i hiÖu chØnh nÒn

Smith - Hieftje hoÆc Zeerman ®èi víi tÊt c¶ c¸c nguyªn tè nÕu tÝn hiÖu nÒn lµ cao. §Ó n©ng cao tØ sè tÝn

hiÖu ph©n tÝch trªn tÝn hiÖu nÒn, nªn  sö dông èng graphit víi nÒn ph©n huû nhiÖt cïng víi viÖc lµm biÕn ®æi

nÒn mµu vÝ dô b»ng nh− amonium hidrophètph¸t (NH4)2HPO4, paladium khö hoÆc c¸c chÊt kh¸c, tÝch ph©n

céng hîp ®Ønh ®äc ngoµi ®èi víi c¸c mÉu cã ®é axÝt cao vµ nÒn mÉu lín. Sù ph©n huû nhiÖt graphit ®· cã

thªm nh÷ng tiÕn bé míi chøng tá r»ng sù chuyÓn mÉu tõ d¹ng nµy sang d¹ng kh¸c th−êng lµm gi¶m ®¸ng

kÓ ®èi víi hÇu hÕt c¸c nguyªn tè so víi graphit kh«ng nhiÖt ph©n. Kh«ng nªn cho r»ng, nh÷ng c«ng viÖc bè

trÝ vËn hµnh dông cô hµng ngµy ®· ®−îc h·ng s¶n xuÊt thiÕt bÞ giíi thiÖu sÏ nhÊt thiÕt cho ra ®−îc nh÷ng

kÕt qu¶ tèt nhÊt víi nh÷ng qui ®Þnh phøc t¹p nh− trong tiªu chuÈn nµy. LËp ra mét c¸ch cÈn thËn c¸c

ch−¬ng tr×nh nhiÖt ®é lµ rÊt quan träng.

4.4.3   HÖ thèng tù ®éng lÊy mÉu, cã kh¶ n¨ng lÊy c¸c thÓ tÝch x¸c ®Þnh ®Õn 70µl.

4.5   C¸ch tiÕn hµnh

4.5.1   L−îng thö

C¸c mÉu ®Êt cÇn ®−îc chiÕt t¸ch b»ng c−êng thuû theo ISO 11466. §Ó cho dÉy ®−êng chuÈn cña ph−¬ng

ph¸p hÊp thô nguyªn tö kh«ng ngän löa rÊt nh¹y bao trïm ®−îc tÊt c¶ c¸c mÉu vµ ®Ó b¶o vÖ c¸c èng

graphit tr¸nh khái ®é axÝt cao nªn pha lo·ng c¸c dung dÞch mÉu theo thÓ tÝch 1+4 b»ng n−íc nh− sau. Dïng

pipet lÊy 20,00 ml mçi dung dÞch mÉu cho vµo b×nh ®Þnh møc 100 ml råi thªm n−íc  ®Õn v¹ch møc.

4.5.2   PhÐp thö tr¾ng

PhÐp thö tr¾ng ®−îc thùc hiÖn cïng víi thö mÉu chiÕt t¸ch nh−ng dïng c¸t th¹ch anh s¹ch thay cho mÉu ®Êt

vµ theo qui tr×nh gièng nh− qui tr×nh ®èi víi ®Êt, sö dông cïng mét l−îng cña tÊt c¶ c¸c thuèc thö ®Ó x¸c

®Þnh.
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§Ó chuÈn bÞ c¸c dung dÞch thö mÉu tr¾ng, pha lo·ng 1+4 b»ng c¸ch dïng pipet lÊy 20,00 ml dung dÞch ë

trªn cho vµo b×nh ®Þnh møc 100 ml vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

4.5.3   §iÒu chÕ c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn

Tr−íc mçi ®ît x¸c ®Þnh, cÇn ®iÒu chÕ, tõ c¸c dung dÞch tiªu chuÈn cña mçi nguyªn tè (4.3) cÇn x¸c ®Þnh Ýt

nhÊt bèn dung dÞch hiÖu chuÈn bao trïm c¶ d·y nång ®é cÇn x¸c ®Þnh nh− d−íi ®©y. C¸c dung dÞch hiÖu

chuÈn sÏ ®−îc chuÈn bÞ ngay trong ngµy sö dông.

4.5.3.1   Dung dÞch tr¾ng ®Ó hiÖu chuÈn

Pha lo·ng 210 ml axÝt clohidric (3.2.1) vµ 70 ml axÝt nitric (3.2.2) b»ng 500 ml n−íc trong b×nh ®Þnh møc

1000 ml vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

4.5.3.2   Dung dÞch tr¾ng hiÖu chuÈn, pha lo·ng 1+4

Pha lo·ng 20,00 ml dung dÞch tr¾ng (4.5.3.1) b»ng n−íc trong b×nh ®Þnh møc 100 ml vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch

møc.

4.5.3.3   Dung dÞch hiÖu chuÈn cadimi

Dïng pipet lÊy 2,00 ml; 5,00 ml; 10,00 ml vµ 30,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn cadimi (4.3.1.2) cho vµo mét lo¹t

b×nh ®Þnh møc 100 ml. Thªm vµo 20 ml dung dÞch tr¾ng (4.5.3.1) vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc råi l¾c kü.

C¸c dung dÞch nµy t−¬ng øng víi nång ®é cadimi 0,0004 mg/l, 0,001 mg/l, 0,002 mg/l, 0,004 mg/l, 0,006

mg/l.

4.5.3.4   Dung dÞch hiÖu chuÈn crom

Dïng pipet lÊy 5,00 ml, 10,00 ml, 15,00 ml vµ 20,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn crom (4.3.2.1) cho vµo mét lo¹t

b×nh ®Þnh møc 100 ml. Thªm 20 ml dung dÞch tr¾ng (4.5.3.1) vµ thªm n−íc  ®Õn v¹ch møc råi l¾c kü.

C¸c dung dÞch nµy t−¬ng øng víi nång ®é crom 0,02 mg/l, 0,04 mg/l, 0,06 mg/l vµ 0,08 mg/l.

4.5.3.5   Dung dÞch hiÖu chuÈn coban

Dïng pipet lÊy 5,00 ml, 10,00 ml, 20,00 ml vµ 30,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn coban  (4.3.3.1) cho vµo mét

lo¹t b×nh ®Þnh møc 100 ml. Thªm 20 ml dung dÞch tr¾ng (4.5.3.1) vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü.

C¸c dung dÞch nµy t−¬ng øng víi nång ®é coban 0,02 mg/l, 0,04 mg/l, 0,08 mg/l vµ 0,12 mg/l.

4.5.3.6   Dung dÞch hiÖu chuÈn ®ång

Dïng pipet lÊy 5,00 ml, 10,00 ml, 15,00 ml vµ 20,00ml dung dÞch tiªu chuÈn ®ång  (4.3.4.1) cho vµo mét lo¹t

b×nh ®Þnh møc 100 ml. Thªm 20ml dung dÞch tr¾ng (4.5.3.1) vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü.

Nh÷ng dung dÞch nµy t−¬ng øng víi nång ®é ®ång 0,02 mg/l, 0,04 mg/l, 0,06 mg/l vµ 0,08 mg/l.

4.5.3.7   Dung dÞch hiÖu chuÈn ch×

Dïng pipet lÊy 5,00 ml, 10,00 ml, 15,00 ml vµ 20,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn ch×  (4.3.5.1) cho vµo mét lo¹t

b×nh ®Þnh møc 100 ml. Thªm vµo 20 ml dung dÞch tr¾ng (4.5.3.1) vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc vµ  l¾c kü.

C¸c dung dÞch nµy t−¬ng øng víi nång ®é ch× 0,02 mg/l, 0,04 mg/l, 0,06 mg/l vµ 0,08 mg/l.
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4.5.3.8   Dung dÞch hiÖu chuÈn mangan

Dïng pipet lÊy 1,00 ml, 2,00 ml, 5,00 ml vµ 7,50 ml dung dÞch tiªu chuÈn mangan  (4.3.6.1) cho vµo mét lo¹t

b×nh ®Þnh møc 100 ml. Thªm 20 ml dung dÞch tr¾ng (4.5.3.1) vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc vµ  l¾c kü.

C¸c dung dÞch nµy t−¬ng øng víi nång ®é mangan 0,004 mg/l, 0,008 mg/l, 0,02 mg/l vµ 0,03 mg/l.

4.5.3.9   Dung dÞch hiÖu chuÈn niken

Dïng pipet lÊy 5,00 ml, 10,00 ml, 15,00 ml vµ 20,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn niken  (4.3.7.1) cho vµo mét

lo¹t b×nh ®Þnh møc 100 ml. Thªm 20 ml dung dÞch tr¾ng (4.5.3.1) vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc vµ  l¾c kü.

C¸c dung dÞch nµy t−¬ng øng víi nång ®é niken 0,02 mg/l, 0,04 mg/l, 0,06 mg/l vµ 0,08 mg/l.

4.5.3.10   Dung dÞch hiÖu chuÈn kÏm

Dïng pipet lÊy 5,00 ml, 10,00 ml,  20,00 ml vµ 30,00 ml dung dÞch tiªu chuÈn kÏm  (4.3.8.2) cho vµo mét lo¹t

b×nh ®Þnh møc 100 ml. Thªm 20 ml dung dÞch tr¾ng (4.5.3.1) vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc vµ l¾c kü.

C¸c dung dÞch nµy t−¬ng øng víi nång ®é kÏm  0,001 mg/l,  0,002 mg/l, 0,004 mg/l, vµ 0,006 mg/l.

4.6   X©y dùng ®−êng chuÈn vµ x¸c ®Þnh

4.6.1   ThiÕt lËp c¸c th«ng sè thiÕt bÞ vµ l¾p ®Æt bé phËn nguyªn tö ho¸ nhiÖt ®iÖn theo sù chØ dÉn cña h·ng

s¶n xuÊt ®Ó cã thÓ tËn dông tèi ®a hÖ thèng hiÖu chØnh nÒn. L¾p ®Æt bé phËn tù ®éng lÊy mÉu mét c¸ch

t−¬ng tù. X¸c ®Þnh nh÷ng th«ng sè nguyªn tö ho¸ kh«ng ngän löa tèi −u cho nh÷ng lo¹i nguyªn tö ho¸ ®Æc

biÖt vµ thÓ tÝch mÉu ®Æc biÖt (®Õn 70 µl) theo lêi khuyªn cña h·ng s¶n xuÊt thiÕt bÞ ®Ó bao trïm c¶ dÉy lµm

viÖc tèi −u. §Æt ®é nÒn cña thiÕt bÞ tíi 0. KiÓm tra sù æn ®Þnh cña ®iÓm 0 trong hÖ thèng nguyªn tö ho¸ b»ng

c¸ch vËn hµnh ch−¬ng tr×nh nhiÖt ®· ®Æt tr−íc ®Ó ®èt cuvet graphit khi cã mÉu tr¾ng. KiÓm tra sù kh«ng bÞ

nhiÔu cña phæ b»ng c¸ch vËn hµnh c¸c dung dÞch mÉu thËt víi c¸c phÐp céng tiªu chuÈn. LÆp l¹i sù ®èt

mÉu tr¾ng ®Ó cã thÓ tin cËy sù æn ®Þnh cña ®é nÒn.

4.6.2   Dïng bé phËn lÊy mÉu tù ®éng b¬m vµo bé phËn nguyªn tö ho¸ mét thÓ tÝch ®· ®Þnh tr−íc (tíi 70 µl)

cña mçi dung dÞch thö nghiÖm ®· ®−îc pha lo·ng. Thªm vµo mét thÓ tÝch x¸c ®Þnh cña dung dÞch ®· ®−îc

biÕn ®æi, nguyªn tö ho¸ vµ ghi chÐp tÝn hiÖu cña thiÕt bÞ. NÕu cã thÓ nªn ph©n lo¹i c¸c dung dÞch thö nghiÖm

thµnh ba hoÆc bèn nhãm cã nång ®é chÊt cÇn ph©n tÝch gÇn nhau b¾t ®Çu tõ nång ®é thÊp nhÊt. CÇn ghi

chÐp cÈn thËn nh÷ng hiÖu øng cÇn ghi nhí bÊt kú g©y ra bëi c¸c mÉu ®Æc biÖt, ®Æc biÖt lµ ë nång ®é chÊt

ph©n tÝch cao.

4.6.3   Dïng bé phËn lÊy mÉu tù ®éng b¬m mét thÓ tÝch x¸c ®Þnh cña dung dÞch. Thªm mét thÓ tÝch x¸c ®Þnh

cña dung dÞch ®· ®−îc lµm biÕn ®æi vµ nguyªn tö ho¸ dung dÞch hiÖu chuÈn tr¾ng ®· ®−îc pha lo·ng

(4.5.3.2) nh÷ng dung dÞch chuÈn (4.5.3), dung dÞch thö tr¾ng ®· ®−îc pha lo·ng (4.5.2) vµ nh÷ng dung dÞch

thö ®· ®−îc pha lo·ng (4.5.1) theo trËt tù t¨ng dÇn tÝn hiÖu cña thiÕt bÞ. NÕu chiÒu cao ®Ønh (hoÆc diÖn tÝch

®Ønh) cña l−îng thö nghiÖm v−ît qu¸ gi¸ trÞ cña dung dÞch hiÖu chuÈn cao nhÊt th× sÏ sö dông mét thÓ tÝch

nhá h¬n cña l−îng thö nghiÖm.

Nguyªn tö ho¸ mçi dung dÞch Ýt nhÊt hai lÇn, nÕu ®é lÆp l¹i ®−îc chÊp nhËn theo hÖ thèng kiÓm tra chÊt

l−îng ®−îc dïng trong phßng thÝ nghiÖm (xem ghi chó 2 trong 3.5.4) th× lÊy gi¸ trÞ trung b×nh cña c¸c sè ®äc.

KiÓm tra l¹i thiÕt bÞ vÒ sù v¾ng mÆt cña nh÷ng hiÖu øng ®¸ng ghi nhí, ®Æc biÖt lµ ë nång ®é cao cña chÊt

cÇn ph©n tÝch b»ng c¸ch vËn hµnh ch−¬ng tr×nh ®èt tr¾ng sau c¸c sè ®äc cao. §Æt l¹i ®é nÒn vÒ sè kh«ng

nÕu cÇn thiÕt.

§èi víi lo¹i mÉu ch−a biÕt x¸c ®Þnh nång ®é tõng nguyªn tè b»ng c¸ch sö dông ph−¬ng ph¸p thªm chuÈn.
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NÕu nh÷ng kÕt qu¶ thu ®−îc theo ph−¬ng ph¸p thªm chuÈn vµ theo ph−¬ng ph¸p chuÈn b»ng nhau th× cã

thÓ sö dông ph−¬ng ph¸p chuÈn.

Ghi chó - §é lÆp l¹i cña nh÷ng sè ®äc do m¸y cung cÊp ®−îc diÔn t¶ b»ng sai ph©n tuyÖt ®èi, hÖ sè giao ®éng

hoÆc ®é lÖch chuÈn sÏ tuú thuéc vµo nång ®é cña nguyªn tè trong dÞch chiÕt.

4.7   VÏ ®å thÞ

VÏ ®å thÞ cã nång ®é nguyªn tè cña c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn (bao gåm c¶ sè liÖu hiÖu chuÈn tr¾ng) tÝnh

b»ng miligam trong mét lÝt ®Æt trªn trôc hoµnh vµ c¸c gi¸ trÞ t−¬ng øng cña chiÒu cao (hoÆc diÖn tÝch) ®Æt trªn

trôc tung.

4.8   TÝnh to¸n

Nång ®é cña nguyªn tè t−¬ng øng ®−îc x¸c ®Þnh b»ng c¸ch so s¸nh ®é hÊp thô cña l−îng thö nghiÖm

(4.5.1.1) vµ dung dÞch thö nghiÖm tr¾ng ®· pha lo·ng (4.5.2) víi ®å thÞ ®−êng hiÖu chuÈn thu ®−îc. Hµm

l−îng (W) cña c¸c nguyªn tè trong mÉu ®−îc tÝnh theo ph−¬ng tr×nh sau :

       (ρ0 - ρ1)

w (M) = ______ _________ .f.V

            w

trong ®ã :

w(M)  lµ phÇn khèi l−îng cña nguyªn tè M trong mÉu, tÝnh b»ng miligam trªn kilogam;

ρ1   lµ nång ®é cña nguyªn tè t−¬ng øng víi ®é hÊp thô cña l−îng thö nghiÖm ®· ®−îc pha lo·ng (4.5.1), 

tÝnh b»ng miligam trªn lÝt ;

ρ0  lµ nång ®é cña nguyªn tè t−¬ng øng víi ®é hÊp thô cña thö nghiÖm tr¾ng ®−îc pha lo·ng, tÝnh b»ng 

miligam trªn lÝt ;

f    lµ hÖ sè pha lo·ng (=5) cña l−îng thö  ®−îc pha lo·ng (4.5.1);

V  lµ thÓ tÝch cña l−îng thö nghiÖm ®−îc lÊy ®Ó ph©n tÝch, nghÜa lµ 0,1 lÝt theo ISO 11466, tÝnh b»ng lÝt;

m lµ khèi l−îng cña mÉu, ®−îc hiÖu chØnh hµm l−îng n−íc theo ISO 11465 vµ xö lý theo ISO 11466,  

tÝnh b»ng kilogam.

4.9   BiÓu thÞ kÕt qu¶

§é kh«ng ®¶m b¶o cña kÕt qu¶ ph¶n ¸nh kÕt qu¶ cña c¸c biÖn ph¸p kiÓm so¸t chÊt l−îng vµ kÕt hîp víi sù

sai kh¸c gi÷a c¸c lÇn ®äc ®èi víi mÉu. Nãi chung kh«ng biÓu thÞ kÕt qu¶ víi møc cao h¬n 2 con sè cã nghÜa.

ViÖc lµm trßn c¸c gi¸ trÞ sÏ phô thuéc vµo kÕt qu¶ thèng kª cña qu¸ tr×nh kiÓm so¸t chÊt l−îng ®· nãi ë trªn

vµ c¸c yªu cÇu cña phÐp ph©n tÝch. Víi kÕt qu¶ d−íi 1mg/kg kinh nghiÖm cho thÊy r»ng Ýt khi ®¹t ®−îc ®é

chÝnh x¸c v−ît qu¸ 1 con sè cã nghÜa.

VÝ dô w(Co) = 2,5 mg/kg;

w(Co) = 0,3 mg/kg.

4.10   §é chÝnh x¸c
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PhÐp thö nghiÖm gi÷a c¸c phßng thÝ nghiÖm ®· cho nh÷ng sè liÖu trong phô lôc A, b¶ng A.2. §é lÆp l¹i vµ ®é

t¸i lËp ®· ®−îc tÝnh to¸n theo TCVN 4550:1988 (ISO 5725 - 1).

4.11   B¸o c¸o kÕt qu¶

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

a)   trÝch dÉn tiªu chuÈn nµy;

b)   trÝch dÉn ph−¬ng ph¸p ®−îc sö dông;

c)   ®Æc ®iÓm nhËn d¹ng ®Çy ®ñ cña mÉu;

d)   kÕt qu¶ x¸c ®Þnh;

e)   bÊt kú nh÷ng chi tiÕt nµo kh«ng ®−îc tr×nh bµy trong tiªu chuÈn nµy hoÆc lµ nh÷ng chi tiÕt ®−îc lùa

chän tuú ý còng nh− bÊt kú yÕu tè nµo cã thÓ ®· ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶.
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Phô lôc A

(tham kh¶o)

KÕt qu¶ cña c¸c phÐp thö nghiÖm gi÷a c¸c phßng thÝ nghiÖm

B¶ng A.1 - §é lÆp l¹i vµ tÝnh chÝnh x¸c cña phÐp ph©n tÝch

theo ph−¬ng ph¸p A : Phæ quang kÕ hÊp thô nguyªn tö ngän löa

Nguyªn

tè

MÉu

chuÈn

Sè  phßng

thÝ nghiÖm

®−îc chÊp

nhËn

Hµm l−îng

trung b×nh

§é lÖch

chuÈn trong

mét phßng

thÝ nghiÖm

§é lÖch

chuÈn gi÷a

c¸c phßng

thÝ nghiÖm

§é lÆp

l¹i

§é t¸i

lËp

n mg/kg Sr SR r R

Cadimi §Êt 2 24 6,1 0,28 0,84 0,8 2,4

Crom §Êt 1 21 28,7 1,3 6,8 3,7 19,2

Crom §Êt 2 16 51,3 1,1 11,3 3,1 32,0

Coban §Êt 1 21 6,6 0,4 1,7 1,1 4,8

Coban §Êt 2 23 13,4 0,7 2,9 2,0 8,2

§ång §Êt 1 21 9,2 0,6 1,2 1,7 3,4

§ång §Êt 2 23 30,5 0,6 3,2 1,7 9,1

Ch× §Êt 1 22 40,4 1,4 4,8 4,0 13,6

Ch× §Êt 2 20 339,3 5,5 30,6 15,6 85,6

Mangan §Êt 1 20 438,0 8,0 37,0 22,6 104,7

Mangan §Êt 2 22 801,0 16,0 62,6 45,3 177,2

Niken §Êt 1 20 17,6 0,6 3,0 1,7 8,5

Niken §Êt 2 21 30,8 0,8 3,0 2,3 8,5

KÏm §Êt 1 21 84,6 1,7 7,3 4,8 20,7

KÏm §Êt 2 21 1137 20,1 66,8 56,9 189
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B¶ng A.2 - §é lÆp l¹i vµ ®é chÝnh x¸c cña phÐp ph©n tÝch

theo ph−¬ng ph¸p B : M¸y quang phæ hÊp thô nguyªn tö kh«ng ngän löa

Nguyªn tè MÉu

chuÈn

Sè phßng

thÝ nghiÖm

®−îc chÊp

nhËn

Hµm l−îng

trung b×nh

§é lÖch

chuÈn trong

mét phßng

thÝ nghiÖm

§é lÖch

chuÈn gi÷a

c¸c phßng

thÝ nghiÖm

§é lÆp l¹i §é t¸i

lËp

n mg/kg Sr SR r R

Cadimi §Êt 1 15 1,85 0,10 0,14 0,28 0,40

Cadimi §Êt 2 16 2,36 0,11 0,23 0,31 0,65

Cadimi §Êt 3 12 0,048 0,003 0,012 0,01 0,03

Crom §Êt 1 13 51,19 1,55 8,15 4,39 23,06

Crom §Êt 2 11 88,46 2,05 9,86 5,80 27,90

Crom §Êt 3 11 61,03 0,98 10,09 2,77 28,55

Coban §Êt 1 14 6,19 0,34 1,00 0,96 2,83

Coban §Êt 2 11 14,16 0,22 1,42 0,62 4,02

Coban §Êt 3 12 13,69 0,17 1,39 0,48 3,93

§ång §Êt 1 15 19,13 0,50 1,75 1,42 4,95

§ång §Êt 2 14 85,42 1,61 12,82 4,56 36,28

§ång §Êt 3 16 22,24 0,38 3,83 1,08 10,84

Ch× §Êt 1 14 38,87 1,34 5,04 3,79 14,26

Ch× §Êt 2 13 161,33 2,89 25,28 8,18 71,54

Ch× §Êt 3 15 7,37 0,31 1,69 0,88 4,78

Mangan §Êt 1 11 311,64 5,30 14,25 15,0 40,33

Mangan §Êt 2 9 1179,24 16,67 43,13 47,18 122,6

Mangan §Êt 3 12 428,26 10,76 22,77 30,45 64,44

Niken §Êt 1 15 13,62 0,36 2,13 1,02 6,03

Niken §Êt 2 13 40,54 0,77 2,81 2,18 7,95

Niken §Êt 3 12 33,56 0,41 3,48 1,16 9,85

KÏm §Êt 1 5 138,98 1,29 10,01 3,65 28,33

KÏm §Êt 2 6 515,30 5,70 30,58 16,13 86,54

KÏm §Êt 3 6 55,98 0,73 3,60 2,07 10,19

_______________________________


