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L&i néi dau
TCVN 6496 : 1999 hoan toan tuong duong véi ISO 11047 : 1995.

TCVN 6496 : 1999 do Ban ky thuat TCVN/TC 190 Chét lugng dat
bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do ludng Chat ludng dé nghi, Bd
Khoa hoc, Céng nghé va Méi truang ban hanh.
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Chat lugng dat - Xac dinh cadimi, crom, coban, dong, chi, mangan, niken va
kém trong dich chiét dat bing cudng thuy - Cac phuong phap phd hap thu

nguyén ti ngon Itra va khéng ngon Itra.

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

L3i canh bao — Nhifng phuong phap trinh bay trong tiéu chuin nay phai dudc nhimg ngudi cé du

nang luc va da dudgc huan luyén thuc hién. Mot s ky thuat, thudc thir va ca viéc st dung thiét bi déu
c6 thé tré nén rat nguy hiém. Nhimg ngudi sir dung tiéu chuin nay ma chua hiéu thiau dao va toan
dién nhitng nguy hiém tiém an va nhiing thao tac lién quan dén cac ky thuat an toan , thi phai ndm

bt nhitng chi dan chuyén mén trudc khi bat dau bat ky mét thao tac nao.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay qui dinh hai phuong phap phé hap thu nguyén tir d& xac dinh mét hodc mét s cac kim loai
cadimi, crom, coban, dong, chi, mangan, niken va k&m trong dich chiét cudng thuy thu dudc theo 1SO
11466. Chon phuong phap nao cho mét nguyén t6 phu thudc vao lugng nguyén t6 d6 du doan cé trong mau,
ddéng thai phu thudc vao su can thiét dé c6 thé bao gém tat ca cac nguyén t6 trong moét mau. Cac phuong
phap nay c6 thé sl dung dudc khi ham lugng nguyén t6 cé thé chiét dudc ra cao hon hoic thap hon lugng
dan tuong (ing trong bang 1 (theo miligam trén 1 kilogam chét khd). Hai phuong phap duoc dién ta riéng biét
nhu sau:

Phudng phap A - Xac dinh cadimi, crom, coban, déng, chi mangan, niken va k&m b&ng phép phan tich phd
hap thu nguyén ti ngon Ia.

Phuong phap B - Xac dinh cadimi, crom, coban, déng, chi mangan, niken va k&m b&ng phép phan tich phd
ha&p thu nguyén ti khéng ngon Ira.

Nhiéu budc ti€n hanh va thuéc th{r 1a chung cho cé hai phuong phap va cho cac nguyén té khac nhau trong
mot phuong phap. Tuy vay nhitng ngudi st dung can doc toan bd tiéu chudn cén than truc khi bat dau sl

dung bat ky mét qui trinh nao.
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Bang 1 - Nhitng gi6i han chi dan ham lugng (mg/kg chat kho) cac nguyén té trong dat

c6 thé chiét ra biing cudng thuy theo ISO 11446

Nguyén té Phuong phap A Phuong phap B
Cadimi >2 <2
Crom >12 <12
Coban >12 <12
Poéng >5 <5
Chi >15 <15
Mangan >2 <2
Niken >12 <12
Kém >2 <2

Chu thich 1 — Nhiing gi6i han chi dan cho trong bang 1 1a tuong (ing véi k§ thuat va thiét bi hién c6 tai thai diém cong

bé tiéu chudn nay. Nhiing cai tién k¥ thuat c6 thé lam thay ddi tinh hinh nay trong tuong lai.

Cha thich 2 — Tiéu chudn nay dic biét néi vé su st dung phép phan tich phd hap thu nguyén t&. Nhing ngudi st
dung tiéu chudn nay nén van hanh phong thi nghiém ciia minh theo nhiing tht tuc kiém soéat chét luong da dudc chap
nhan. Nhiig mau chudn da dudc xac nhan (CRM) phai dudc dung dé xac dinh ra sé lugng cac nguyén té tuong (ng
trong mau chuan phong thi nghiém. Can st dung nhiing mau chuan phong thi nghiém nay dé kiém soat chat lugng hang
ngay nhiing qui trinh d& cho trong tiéu chudn nay. Nhiing két qua can thé hién thanh cac do thi kiém tra déi véi méi
nguyén té trong phong thi nghiém. Két qua sé khdng dudc chap nhan néu né & ngoai gii han da dudc lua chon. Qui
trinh kiém soét chat luong dua trén ky thuat théng ké dudc chap nhan rong rai can dudc sl dung dé thiét Iap tiing gidi
han, nhu vay d& dam bao rang ching 6n dinh va khéng bi “tréi” tir tir. Nhiing mau chudn da dudc xac nhan sé dugdc sl
dung thudng xuyén dé duy tri tinh déng bd clia cac mau chudn phong thi nghiém va qua doé duy tri hé théng kiém soat

chat lugng.

2 Tiéu chuan trich dan

Nhiing tiéu chuan sau day dudc s dung cung vdi tiéu chudn nay:

TCVN 4851: 1989 (ISO 3696: 1987), NuGc dung cho phong thi nghiém phan tich.

ISO 5725 - 1: 1994, Phan 1- D6 dung (Do xac thuc va dd chinh xac) cla cac phuong phap do va két qua do.
Phan 1: Nhiing nguyén tac chung va dinh nghia.

TCVN 5963: 1995 (ISO 11465: 1993), Chat lugng dat - Xac dinh chéat khdé va ham lugng nudc trén co sd khai
lugng. Phuong phéap khéi lugng.

ISO 11466: 1994, Chat lugng dat - Chiét cac nguyén té vét tan trong cudng thuy.
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3 Phuong phap A - Xac dinh cadimi, crom, coban, dong, chi mangan, niken va kém

biing phép phan tich phd hap thu nguyén ti ngon Iira

3.1 Nguyén tic

Phuong phap nay dua trén phép do phé hap thu nguyén ti clia néng dd nguyén t6 trong dich chiét mau
bang cudng thuy dudc chudn bi theo ISO 11466, véi cac diéu kién cho trong bang 2.

Bang 2 — Nhiing diéu kién phan tich chung cho phép phan tich phd hap thu nguyén tr ngon Iira

Nguyén td | Budc séng Loai ngon Ilra Lantan Nhitng can | Hiéu chinh nén
(nm) clorua tré chinh

Cadimi 228.,8 Khéng khi oxi hoa/axétylen khéng Fe Doteri

Crom 357,9 khong khi khi/ axetylen cé Fe, Al Halogen
hoac axétylen/NO, khéng Ca, Mg

Coban 240,7 Khéng khi oxi hoa/axétylen khéng Doteri

Péng 324,8 Khoéng khi oxi hoa/axétylen khong Doteri

Chi 217,0 Khéng khi oxi hoa/axétylen khéng Doteri

Mangan 279,5 khong khi oxi hoa/ axetylen cb Fe, Si Doteri
hoac axétylen/NO, khéng

Nicken 232,0 Khéng khi oxi hoa/axétylen khéng Fe Doteri

Kém 213,9 Khéng khi oxi hoa/axétylen khéng Dateri

Chu thich — Buéc séng da cho 1a nhay nhat. Néu dung ngon Ifa nito oxit d& xac dinh crém va mangan thi néi chung
nhiing can trd sé dudc gidm xudng. Ngudi st dung can biét rdng nhiing bién ddi nhd vé ti sé thé tich khi cling c6 thé cb
anh hudng dang ké dén cudng do cla tin hiéu phan tich va con c6 thé lam bién d6i do tuyén tinh cla nhimg két qué do
thiét bi cung cap. Ca su khac nhau vé cudng dd axit, do cé su khac nhau chat it khi pha mau ciing c6 thé anh hudng
dén mot s6 nguyén té v6i mét s6 may do dac biét 1a khi khéng hiéu chinh nén. Vi vay, nhitng ngudi st dung phai tu 1am

quen vdi tinh nang ky thuat cla thiét bi.
3.2 Thuéc thi

T4t ca thubc thit phai 1a loai tinh khiét phan tich. Dung nuéc khit ion ho&c nudc cét tir thiét bi hoan toan bang
thuy tinh, phu hop véi loai 2 ciia TCVN 4851: 1989 (ISO 3696).

Nuéc dung dé xac dinh mau trdng, va dé chuan bi cac thudc thlr, cac dung dich tiéu chuan phai c6 néng dd

nguyén t& can xac dinh khéng dang ké so v6i néng do thap nhat clia nguyén té nay trong dung dich mau.
3.2.1 axit clohidric, 37 %; khoi lugng riéng p ~ 1,18 g/ml

Phai st dung axit clohidric cling loai trong suét qua trinh thi,

3.2.2 axit nitric 65 %; khai lugng riéng p ~ 1,42 g/ml.

axit nitric ciing loai s& dudc s dung trong suét qua trinh.

3.2.3 axit nitric , pha loang 1+3(V/V)
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Thém 250 ml axit nitric (3.2.2) vao 500 ml nuGc trong binh dinh miéc 1000 ml va thém nudc dén vach mic .
3.2.4 axit sunfuric, 98 %; khéi lugng riéng p ~ 1,84 g/ml.

Phai st dung axit sunfuric cung loai trong suét qui trinh th.

3.2.5 axit sunfuric pha loang 1+9 (V/V)

Thém tur tir 100 ml axit sunfuric (3.2.4) vao 700 ml nudc trong binh dinh mdc 1000 ml, I&c, lam ngudi va cho

thém nuGc dén vach mic.
3.2.6 Dung dich lantan clorua, 37g/l lantan

Hoa tan 100 g lantan (lll) clorua, LaCl;.7H,0O, trong 700 ml nu6c. Chuyén dinh lugng toan bd dung dich thu

dugc vao binh dinh mdc 1000 ml va lam day dén vach mc bang nudc.
3.2.7 Dung dich trdng khéng cé lantan — dung dé chuin hoa

Pha loang 210 ml axit clohidric (3.2.1) va 70 ml axit nitric (3.2.2) bang 500 ml nudc trong binh dinh miic

1000ml va cho thém nuGc dén vach mirc.
3.2.8 Dung dich tring c6 lantan - dung dé chuan hoa

Pha loang 210ml axit clohidric (3.2.1) va 70 ml axit nitric (3.2.2) bang 500 ml nudc trong binh dinh mc

1000 ml. Thém vao 100 ml dung dich lantan clorua (3.2.6) va cho thém nuéc dén vach muc.

3.2.9 axéton

3.3 Piéu ché& cac dung dich géc va dung dich tiéu chuin clia cac nguyén td riéng biét

Dung dich géc cla tat c& cac nguyén t6 sé& phai thay thé sau t6i da 1a mét ndm, nhung dung dich chuén sé
phai diéu ché mdi it nhat 1a hang thang. Néu nhimg dung dich géc dudc diéu ché truc ti€p tir kim loai thi can
chi y ddm bao rang, kim loai dugc s dung khéng co 16p oxit bé mat. Nhiing dung dich kim loai gc con cb
san trén thi trudng thi c6 thé s dung dudc nhung phai dudc kiém tra bing nhiing phuong phap phong thi
nghiém thich hop pht hop véi phong thi nghiém dudc céng nhan. Nhiing bién ban vé sé liéu cla méi lan

kiém tra phai duoc luu tri.

3.3.1 Cac dung dich cadimi

L&i canh bao — Cadimi 1a chat doc manh. Cac bién phap an toan phai dugc ap dung dé tranh tiép xtc vao
miéng va hé tiéu hoa.

3.3.1.1 Cadimi, dung dich géc tuong (ng vGi néng dé cadimi 1000 mg/l.

Can 1,0000 g cadimi kim loai (d6 tinh khiét t6i thiéu 14 99,5 %) v6i sai s6 + 0,0002 g va hoa tan lugng can
do6 bang 40 ml axit nitric (3.2.3) trong c6¢ dun thuy tinh 250 ml c¢6 day ndp. Sau d6 thém vao 100 ml nudc.

Pun séi dén béc khéi nita oxit, lam ngudi, chuyén vao binh dinh miic 1000 ml va thém nuéc dén vach mic .

3.3.1.2 Cadimi, dung dich tiéu chuén tuong tng véi néng dé cadimi 20 mg/I.
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Dung pipet 18y 20,00 ml dung dich cadimi géc (3.3.1.1) cho vao binh dinh méc 1000 ml. Thém 20 ml axit
nitric (3.2.3) va thém nudc dén vach mic.

3.3.2 Dung dich crom
3.3.2.1 Crom, dung dich géc tuong (ng vGi néng dé crom 1000 mg/l.

Hoa tan 2,8290 g + 0,0002 g kali dicromat, K,Cr,0O,, da séy kho & 130 °C trong 24 gid, trong 40 ml nudc
trong cAc thuy tinh 400 ml c6 day ndp. Thém vao 5 ml axit sunfuric (3.2.4) 1am lanh, chuyén vao binh dinh

mdc 1000 ml va thém nudc dén vach miic.
3.3.2.2 Crom, dung dich tiéu chuén tuong (ng véi néng d6 crom 20 mgl/l.

L&y bang pipet 20,00 ml dung dich crom géc (3.3.2.1) cho vao binh dinh mdc 1000 ml. Thém vao 20 ml axit

nitric (3.2.3) va thém nuéc dén vach muc.
3.3.3 Dung dich coban
3.3.3.1 Coban, dung dich géc tuong (ng v6i ndbng dé coban 1000 mg/l

Can 1,0000 g coban kim loai (66 tinh khiét t6i thi€u 1a 99,5 %) véi d6 chinh xac dén + 0,0002 g réi hoa tan
luong can dé bang 10 ml axit nitric (3.2.3) va 10 ml axit clohidric (3.2.1) trong c6¢ dun thuy tinh 250 ml ¢6
day ndp. Sau d6 thém vao 100 ml nuéc, dun s6i d&n béc khéi nita oxit, 1am ngudi réi chuyén vao binh dinh

mdc 1000 ml va thém nuéc dén vach mic.
3.3.3.2 Coban, dung dich tiéu chuan tuong (mg v6i néng dd coban 20 mgl/l

Dung pipet lay 20,00 ml dung dich coban géc (3.3.3.1) cho vao binh dinh mic 1000 ml, thém vao 20 ml axit

nitric (3.2.3) va thém nudc dén vach mic.
3.3.4 Dung dich déng
3.3.4.1 DPong, dung dich gbc tuong (ing véi néng dd dong 1000 mg/|

Can 1,0000 g déng kim loai (d6 tinh khiét t6i thiu 1a 99,5 %) v6i d6 chinh xac + 0,0002 g réi hoa tan lugng
can do6 bang 40 ml axit nitric (3.2.3) trong c6¢ dun thuy tinh 250 ml ¢6 ndp day. Sau d6 thém 100 ml nudc,
dun s6i dén bac khoi nitd oxit, [am ngudi, chuyén vao binh dinh mic 1000 ml va thém nuéc dén vach miic .

3.3.4.2 Pong, dung dich tiéu chuén tuong Ging véi ndng dd déng 20 mg/l

Dung pipet 18y 20,00 ml dung dich dong goc (3.3.4.1) cho vao binh dinh mdic 1000 ml. Thém vao 20 ml axit

nitric (3.2.3) va thém nuéc dén vach mc.
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3.3.5 Dung dich chi
3.3.5.1 Chi, dung dich géc tuong (g véi ndng dé chi 1000 mg/l

Can 1,0000 g chi kim loai (d6 tinh khiét t6i thi€u 1a 99,5 %) véi do chinh xac + 0,0002 g réi hoa tan luong
can dé bang 40 ml axit nitric (3.2.3) trong c6c dun thuy tinh 250 ml ¢c6 ndp day. Sau dé thém vao 100 ml
nudc, dun sdi dén béc khéi nita oxit, lam ngudi, chuyén vao binh dinh mic 1000 ml va thém nudc dén vach

muc.

3.3.5.2 Chi, dung dich tiéu chuén tuong (ng véi néng d6 chi 20 mg/l

Dung pipet 18y 20,00 ml dung dich chi géc (3.3.5.1) cho vao binh dinh méic 1000 ml. Thém 20 ml axit nitric
(3.2.3) va thém nudc dén vach muc.

3.3.6 Dung dich mangan

3.3.6.1 Mangan, dung dich géc tuaong (ing véi néng dd mangan 1000 mg/I.

Lam sach mangan kim loai bang cach chuyén vai gam mangan dién phan (d6 tinh khiét t6i thiéu 1a 99,5 %)
vao céc dun thuy tinh 250 ml c6 chita khodng 150 ml axit sunfuric lodng (3.2.5). Khudy va dé cho mangan
ldng xuéng trong vai phat. Gan, rlra mét vai l1an bang nudc va cudi cling bang axétén (3.2.9). Gan axétén du,

lam khé kim loai trong 2 phut & 105 °C va dé ngudi trong binh hat m.

Can 1,0000 g mangan kim loai da dudc lam sach nhu vay véi dd chinh xac + 0,0002 g réi hoa tan lugng can
d6 bang 20 ml axit clohidric (3.2.1) va 20 ml axit nitric (3.2.3) trong céc dun thuy tinh 250 ml c6 ndp day. Sau
d6 thém 100 ml nudc, dun sdi dén béc khéi nito oxit, lam ngudi, chuyén vao binh dinh mic 1000 ml va thém

nuGc dén vach mirc.
3.3.6.2 Mangan, dung dich tiéu chuan tuong (ing v6i néng d6 mangan 20 mg/|

Dung pipet lay 20,00 ml dung dich gé¢c mangan (3.3.6.1) cho vao binh dinh md&c 1000 ml. Thém 20 ml axit

nitric (3.2.3) va thém nudc dén vach muc.
3.3.7 Dung dich niken
3.3.7.1 Niken, dung dich gdc tuong (ing véi néng dd niken 1000 mg/I

Can 1,0000 g niken kim loai (d6 tinh khiét t6i thiéu 1a 99,5 %) v6i d6 chinh xac + 0,0002 g réi hoa tan ludng
can doé bang 10 ml axit clohidric (3.2.1) va 10 ml axit nitric (3.2.3) trong cdc thuy tinh 250 ml ¢6 n3p day. Sau
d6 thém vao 100 ml nuéc, dun sbéi dén béc nito oxit, lam ngudi, chuyén vao binh dinh mdc 1000 ml va thém

nuGc dén vach mic.
3.3.7.2 Niken, dung dich tiéu chuan tuong (ing v8i ndng d6 niken 20 mg/l

Dung pipet 1&y 20,00 ml dung dich géc niken (3.3.7.1) cho vao binh dinh mic 1000 ml. Thém 20 ml axit

nitric (3.2.3) va thém nudc dén vach mac .
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3.3.8 Dung dich kém
3.3.8.1 Kém, dung dich gbc tuong (g véi nong do kém 1000 mg/l

Can 1,0000 g kém kim loai (d6 tinh khiét t6i thiu 1a 99,5 %) v6i d6 chinh xac + 0,0002 g réi hoa tan lugng
can do6 bang 40 ml axit nitric (3.2.3) trong c6c thuy tinh 250 ml c6 ndp day. Sau dé thém vao 100 ml nudc,

dun s6i dén bac nito oxit, lam ngudi, chuyén vao binh dinh mdc 1000 ml va thém nudc dén vach mic.
3.3.8.2 Kém, dung dich tiéu chuan tuong (ng v&i néng do kém 20 mg/I

Dung pipet Idy 20,00 ml dung dich géc kém (3.3.8.1) cho vao binh dinh mdc 1000 ml. Thém 20 ml axit nitric

(3.2.3) va thém nuéc dén vach mc.

3.4 Thiét bi
3.4.1 Cac thiét bi phong thi nghiém théng thudng

T4t ca cac binh thuy tinh phai dudc lam sach can than truc khi xac dinh nguyén t6 vét bang cach ngam
trong dung dich axit nitric 5 % (V/V) trong it nhat 1a 6 gi¢ va sau d6 suc rlra bang nudc trude khi dung. axit
nitric phai dudc thay thé hang tuan .

Chu thich — D& thuan tién nén gitr riéng nhiing bd dung cu thuy tinh cho nhiing phép xac dinh danh cho tiéu chuan nay

nham loai bd kha nang bi nhiém ban trong phong thi nghiém. Tuong tu c6 thé, thuc hién budc lam sach bang axit, dé

qua dém.

3.4.2 May quang phé hap thu nguyén tir

May quang ph8 hap thu nguyén tir phai dudc trang bi: mot dén cat6t réng hoic moét den phéng dién khéng
dién cuc tuong (ing véi nguyén td dudc quan tdm (theo kién nghi hién hanh vé dén cla hang san xuat may),
mot hé théng hiéu chinh nén, mét dén dét thich hop vGi ngon Ita khdng khi/axétylen hodc nito oxit/axétylen
(thuc hién theo su chi dan clia hdng san xuat may). Viéc hiéu chinh nén bang dén doteri 1a qui dinh ky thuat
t6i thiéu duoc chap nhan cho hiéu chinh nén dé do budc séng thap hon 350 nm va mét dén halogen dé do
bu6c soéng trén 350 nm. Nhimng hé khac (nhu phan cuc Zeeman, Smith- Hieftje) cling dudc chdp nhan la

ba&ng nhau va trong nhiing tinh huéng nhat dinh c6 thé tét hon.

Canh bao - Phai tuan thi nghiém chinh nhitng khuyén cao vé an toan cda hing san xuat may khi s

dung nhitng ngon Ira do.

3.5 Cach tién hanh
3.5.1 Mau tha
S dung dich chiét dat bang cudng thuy theo ISO 11466.

3.5.2 Phép thir trang
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Thuc hién phép th( trAng & cling thai diém v6i phép thir dich chiét bang cudng thuy nhung st dung cét thach
anh sach thay th& cho mau dat va theo qui trinh giéng nhu qui trinh d6i v6i dat, st dung cling mét lugng cac

thudc th{ cling giéng nhu phép xac dinh trong dat.
3.5.3 Chuan bi cac dung dich hiéu chuan

Truéc mbi dot xac dinh can chuén bi tir dung dich tiéu chudn don chat (xem 3.3.) ¢ ham lugng 20 mgl/l, it
nhat 5 dung dich hiéu chuén bao trim day néng d6 can xac dinh nhu dudi day. Cac dung dich hiéu chuin

m&i dudc diéu ché ddi véi tat ca cac nguyén té déu sé phai diéu ché lai it nhat [a hang thang.
3.5.3.1 Dung dich hiéu chuan cadimi

Dung pipet 1dy 1,00 ml; 2,00 ml; 4,00 ml; 6,00 ml; 8,00 ml; 10,00 ml dung dich tiéu chudn cadimi (3.3.1.2)
cho vao mét day binh dinh mic 100 ml. Thém vao mébi binh 21 ml axit clohidric (3.2.1) va 7ml axit nitric

(3.2.2). Pha loang dén vach miic bang nudc va lac manh.
Nhiing dung dich nay c6 néng dé cadimi tuong (ng la 0,2 mg/l; 0,4 mg/l; 0,8 mg/l; 1,2 mg/l; 1,6 mg/l va 2,0 mg/l.
3.5.3.2 Dung dich hiéu chudn crom

Dung pipet lay 5,00 ml; 10,00 ml; 20,00 ml; 30,00 ml va 40,00 ml dung dich tiéu chuédn crom (3.3.2.2) cho
vao mét loat binh dinh mc 100 ml. Thém vao méi binh 21 ml axit clohidric (3.2.1) va 7 ml axit nitric (3.2.2).

Pha loang bang nuéc dén vach mdc va tron déu.

DaGi v6i phép do ngon Ifa khong khi/axétylen, thém vao 10 ml dung dich lantan clorua (3.2.6) truéc khi pha

loang dén vach miic.
Céc dung dich nay c6 néng dé crom tuong (ng 1a 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 dich hiéu chuan coban

Dung pipet ldy 5,00 ml; 10,00 ml; 20,00 ml; 30,00 ml va 40,00 ml dung dich tiéu chuan coban (3.3.3.2) cho
vao mét loat binh dinh mc 100 ml. Thém vao méi binh 21 ml axit clohidric (3.2.1) va 7 ml axit nitric (3.2.2).

Pha loang bang nudc dén vach mic va I3c ky.
Nhimng dung dich nay tuong (ng vGi néng dé coban 1a 1,0 mg/l; 2,0 mg/l; 4,0 mg/l; 6,0 mg/l va 8,0 mg/l.
3.5.3.4 Dung dich hiéu chuidn déng

Dung pipet 14y 5,00 ml; 10,00 ml; 20,00 ml; 30,00 ml va 40,00 ml dung dich tieu chuan déng (3.3.4.2) cho
vao mét loat binh dinh mc 100 ml. Thém vao méi binh 21 ml axit clohidric (3.2.1) va 7 ml axit nitric (3.2.2).

Pha lodng bang nudc dén vach miic va l3c ky.

Céc dung dich nay tuong (ing vdi néng dé dong 1a 1,0 mg/l; 2,0 mg/l; 4,0 mg/l; 6,0 mg/l; va 8,0 mgl/l.
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3.5.3.5 Dung dich hiéu chuan chi

Dung pipet 14y 5,00 ml; 10,00 ml; 20,00 ml; 30,00 ml va 40,00 ml dung dich tiéu chuan chi (3.3.5.2) cho vao
mot loat binh dinh miic 100 ml. Thém vao méi binh 21ml axit clohidric (3.2.1) va 7 ml axit nitric (3.2.2). Pha

lodng bang nudc dén vach mc va lac ky.
Cac dung dich nay tuong (ing véi néng dd chi 1a 1,0 mg/l; 2,0 mg/l; 4,0 mg/l; 6,0 mg/l; va 8,0 mg/l.
3.5.3.6 Dung dich hiéu chuian mangan

Dung pipet 1ay 2,00 ml; 5,00 ml; 10,00 ml; 20,00 ml; 30,00 ml va 40,00 ml dung dich tiéu chudn mangan
(3.3.6.2) cho vao mét loat binh dinh miic 100 ml. Thém vao médi binh 21 ml axit clohidric (3.2.1) va 7 ml axit

nitric (3.2.2). Pha lo&ng bang nudc dén vach muc va lac ky.

Dai v6i phép do v6i ngon Ifa khéng khi/axétylen can thém vao 10 ml dung dich lantan clorua (3.2.6) trudc khi

pha loang dén vach mic.
Céc dung dich nay tuong (ing véi ndng dé mangan l1a 0,4 mg/l;1,0 mg/l; 2,0 mg/l; 4,0 mg/l; 6,0 mg/l; va 8,0 mg/l.
3.5.3.7 Dung dich hiéu chuin niken

Dung pipet &y 5,00 ml; 10,00 ml; 20,00 ml; 30,00 ml va 40,00 ml dung dich tiéu chuén niken (3.3.7.2) cho
vao mét loat binh dinh mic 100 ml. Thém vao méi binh 21 ml axit clohidric (3.2.1) va 7 ml axit nitric (3.2.2).
Pha lodng dén vach miic bang nudc va lac ky.

Cac dung dich nay tuong (ing vdi néng dd niken 1a 1,0 mg/l; 2,0 mg/l; 4,0 mg/l; 6,0 mg/l; va 8,0 mg/l.

3.5.3.8 Dung dich hiéu chuan kém

Dung pipet ldy 1,00 ml; 2,00 ml; 4,00 ml; 6,00 ml; 8,00 ml va 10,00 ml dung dich tiéu chuédn kém (3.3.8.2)

cho vao mét loat binh dinh mdéc 100 ml. Thém vao médi binh 21 ml axit clohidric (3.2.1) va 7 ml axit nitric

(3.2.2). Pha loéng bang nuéc dén vach mdrc va l3c kY.

Céc dung dich nay tuong (ing véi néng dd kém 1a 0,2 mg/l; 0,4 mg/l; 0,8 mg/l; 1,2 mg/l; 1,6 mg/l va 2,0 mg/l.

3.5.4 Hiéu chuan

D4t may quang phé hap thu nguyén ti theo cac chi dan clia hang san xuat may vao budc séng thich hop, st
dung cac diéu kién thich hgp (xem bang 2) va thao tac hé théng hiéu chinh nén phl hgp. Hut dung dich hiéu
chuén (3.5.3) va t6i uu hoa nhing diéu kién hat, chiéu cao clia gia dét va nhing diéu kién cla ngon IUa.
Diéu chinh tin hiéu cia may téi diém 0 cla thang hap thu dang hat nuéc.

HGt moét day cac dung dich hiéu chudn theo trat tu tir dudi 1én va dung dich hiéu chuén trdng coi nhu z&rd
(3.2.7 hoac 3.2.8). Sau khi diing hon 10 giay, doc d6 hap thu ctia méi dung dich it nhat hai 14n va néu céac
gia tri roi vao mét day chap nhan dugc, thi lay gia tri trung binh. Xem xét c&n than dé c6 thé chic chan rang,
khi diing dung dich chudn dam dac hon c6 do hap thu <1, thich hop nhét 1a khéng 16n hon 0,7.

Chu thich 1 — Niken da chiing minh rang, ngay ca véi vach phé c6 chiéu réong vach phd 0,2 nm thi d6 cong t6i da vao

khoang 0,5 don vi hap thu.
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Chu thich 2 — Binh nghia vé day dugc chap nhan khong phai la néi dung ctia tiéu chuén nay. Tuy vay, nhiing ngudi st

dung ciing can dudc nhac nhd chd thich 2 trong diéu 1 vé cac qui trinh kiém soat chat luong. DU sao di nita thi cac qui
trinh nay trong phong thi nghiém ciing phai pht hop véi phuong phap t6t, chdng han nhu dua trén dé thi kiém tra, tim

giéi han tin cay va su phan b théng ké chuan va khéng chuan.
3.5.5 Lap dudng chuan
V& d6 thi cho méi nguyén t6 véi ndng dd theo miligam/lit clia cac dung dich hiéu chuén [trong d6 loai bd s6

do clia mau chuén tréng, cta dung dich (3.2.7 hodc 3.2.8)] trén truc hoanh va nhiing gia tri hdp thu tuong

Ung trén truc tung.

3.6 Xac dinh mau th
3.6.1 Khai quat

Hat dung dich th mau tréng (3.5.2) va mau th{r (3.5.1) riéng biét vao ngon Ira va do dd hap thu déi véi
nguyén t& d6. Poc s6 do cla cac dung dich it nhat hai 1an va néu cac gia tri roi vao trong mét day dudc chap
nhan thi &y trung binh cac gia tri (xem ghi cha 2 trong 3.5.4). Sau mdi phép do, hut nudc va diéu chinh lai
zérd néu can thiét. Néu néng doé clia nguyén t6 trong ludng thlr 16n hon day hiéu chuén thi pha lodng dung
dich thr bang dung dich tréng (3.2.7 hoac 3.2.8) tuong (ing. D6i véi cac nguyén t6 cu thé co6 thé can phai co
su chu y riéng biét (3.6.2).

V6i loai mau chua biét, xac dinh ham lugng clia mbi nguyén t6 bang phuong phap thém chudn. Néu nhiing
két qua phan tich theo phuong phap thém chuén va dudng cong hiéu chuén la déng nhat thi phuong phap
dudng hiéu chuén c6 thé dudc ap dung.

Ch thich — Nhiét d cia cac dung dich chuén va dung dich thir chi dudc khac nhau trong pham vi 1°C tai thdi diém do
ph& hap thu nguyén tu:.

3.6.2 Nhirng yéu té riéng biét
3.6.21 Crom

Dai v6i phép do v6i ngon Ita khdng khi/ axétylen can thém 10ml dung dich lantan clorua (3.2.6) vao mau

trdng, mdi binh chuan va binh mau.

Chu thich : Hiéu suat chiét crom tir dat b&ng cudng thuy phu thudc nhiéu vao ban chat cac hop chat crom t6n tai va tin

hiéu phan tich chiu anh hudng manh clia cac nguyén t6 khac (xem bang 2) trong dung dich chiét.
3.6.2.2 Mangan

Déi v6i phép do véi ngon Ita khong khi/ axétylen can thém 10 ml dung dich lantan clorua (3.2.6) vao mau

trdng vao méi binh chuén va binh mau.
3.6.2.3 Niken

Déi v6i bubc séng A = 232,0 can chon chiéu rong vach phd 1a 0,2 nm dé tach tuyén phan tich khoi cac tuyén

diéu chinh khéng hép thu.
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3.7 Tinh toan

Bang cach so sanh véi d6 thi hiéu chudn thu dugc, xac dinh ndng dd clia nguyén té tuong (ng vdi d6 hap
thu clla mau th{r (3.5.1) va ctia dung dich thit trAng (3.5.2). Tinh toan ham luong (W) clia nguyén t6 M trong

mau theo phuong trinh sau:

w :MXfXV

M) w
trong d6
w18 phan khéi lugng clia nguyén t6 M trong mau theo miligam trén kilogam.
p;  lanéng dd cla nguyén té tuong (ng vGi dd hdp thu cla luong thit (3.5.1), tinh bang miligam trén it ;
P landng dod clia nguyén td tuong (ing v6i dd hdp thu clia dung dich thir trdng (3.5.2), tinh bang miligam trén
lit;
f la hé s6 pha loang cla lugng thr da dugc pha loing (3.5.1) néu c6 st dung.
74 la thé tich , clia phan th{r dudc 18y dé phan tich 0,1 lit theo ISO 11466, tinh bang lit; .

m 14 khéi lugng clia mau da hiéu chinh ham lugng nudc theo ISO 11465 va x{ ly theo ISO 11466, tinh

bang kilogam

3.8 DO chinh xac

Phép th(r gilta cac phong thi nghiém da cho nhiing s6 liéu trong phu luc A, bang A1. D6 13p lai va do tai lap
da dudc tinh toan theo 1ISO 5725 - 1.

3.9 Thé hién két qua

Do khéng dam bao do clia két qua phan anh két qua cla cac bién phap kiém soat chéat lugng do va két hop
su sai khac gilia cac 1an doc déi véi mau. N6i chung, khong biéu dién d6 chinh xac véi qua hai con s6 c6
nghia. Viéc 1am tron cac gia tri sé phu thudc vao két qua théng ké clia qué trinh kiém soat chét lugng da néi

4 trén va yéu cau cla phép phan tich.
Vidu: w (Cd) = 8,5 mg/kg

w (Cd) = 12 mg/kg

3.10 Bao cao két qua

Bao cao két qua phai bao gdom nhiing thong tin sau:
a) trich dan tiéu chuén nay;

b) trich dan phuong phap dudc s dung;

c) dac diém nhan dang day dd cla mau;

d) két qua xac dinh;
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e) bat ky nhiing chi tiét nao khéng dudc qui dinh trong tiéu chudn nay, hoic Ia nhiing chi tiét dugc lua chon
tuy y cling nhu bat ky yéu t& nao c6 thé da anh hudng t6i két qua.
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4 Phuong phap B — Xac dinh cadimi, crom, coban, dong, chi, mangan, niken va kém

biing phuong phap phan tich quang phd hap thu nguyén tir khéng ngon Itra

4.1 Nguyén tic

Trong phuong phéap phan tich quang phé hap thu nguyén ti khéng ngon Ifa, mét phan mau riéng biét duoc
dua vao moét 6ng graphit (c6 mét so loai 6ng), 6ng nay dudc nung Ién dén trén 2800°C rat nhanh va dudc
kiém soat. Bang cach nang nhiét dé tiing budc, cac qua trinh lam khé, phan huy nhiét clia nén va phan tach
nhiét thanh cac nguyén t& tu do xdy ra. & nhiing diéu kién t6i uu, dinh tin hiéu s& nhon, déi xiing va cé ban
chiéu rong hep. D6i v6i hau hét cac nguyén t6, chiéu cao cla dinh ti 1& thuan véi ndong do cac nguyén to
trong dung dich; tuy nhién déi véi mét s6 nguyén té nhat dinh, nén xem xét ca vdi dién tich dinh. Cac phép
do dudc thuc hién tai cac buéc séng da dudc dan ra 6 bang 3.

Chu thich — Mac du, phuong phap nay néu ra ding dé xac dinh mangan va kém, nhung nhiing ngudi st dung tiéu
chudn nay nén luu y ring, phudng phap ngon Ifa thudng pht hop ddi véi nhitng nguyén t& nay; vi cac nguyén t& mangan

va kém la c6 & khap noi trong méi trudng va thudng & lugng tuong déi 16n.

Bang 3 — Nhirng diéu kién chung cho phép phan tich phc“; hap thu nguyén ti khéng ngon Ilra

Nguyén td Budc séng, nm Nhimng diéu kién Cac ky thuat hiéu chinh nén nén dung
nguyén ti hoa

Cadimi 228.,8 Nén dung gia Zeeman, Dadteri

Crom 357,9 Khéng can gia Zeeman hodac Smith Hieftje

Coban 240,7 Khéng can gia Zeeman, Doteri

Pong 324,8 Nén dung gia Zeeman hoadc Smith Hieftje la tét nhat

Chi 217,0 Nén dung gia Zeeman, Dateri

Mangan 279,5 Nén dung gia Zeeman hodc Smith Hieftje 1a t6t nhat
Niken 232,0 Khéng can gia Zeeman, Doteri

Ké&m 2139 Nén dung gia Zeeman, Doteri

4.2 Cac thudc thir
Xem 3.2
4.3 Cac dung dich géc va dung dich tiéu chuan

Cac dung dich géc c¢6 néng d6 1000 mg/l dudc chudn bi nhu trong 3.3. Cac dung dich nay duodc dung dé
chudn bi cac dung dich tiéu chudn nhu dudi day. Cac dung dich goc sé phai dudc thay thé lau nhat 13 sau
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mot ndm va cac dung dich tiéu chuan c6 néng dd 10mg/l (budc pha lodng dau tién) phai dugc chuan bi méi it

nhat 1a hang thang.
4.3.1 Cadimi, dung dich tiéu chuén tuong (ng véi ndng d6 cadimi 10 mgl/l

Dung pipet 18y 10,00 ml dung dich géc cadimi (3.3.1.1) cho vao binh dinh mdc 1000 ml. Thém 20 ml dung

dich axit nitric (3.2.3), thém nudc dén vach muc va lac ky.
4.3.1.1 Cadimi, dung dich tiéu chuén tuong (ng v6i néng d6 cadimi 0,4 mgl/l

Dung pipet a8y 20,00 ml dung dich tiéu chuan cadimi (4.3.1) cho vao binh dinh mic 500 ml. Thém 10 ml
dung dich axit nitric (3.2.3), thém nuéc dén vach miic va lac k§. Dung dich nay duoc chuan bi dé dung trong mét
ngay.

4.3.1.2 Cadimi, dung dich tiéu chuan tuong (ing v6i néng dd cadimi 0,02 mg/l

Dung pipet 18y 5,00 ml dung dich tiéu chudn cadimi (4.3.1.1) cho vao binh dinh miic 100 ml. Thém vao 2 ml
dung dich axit nitric (3.2.3), thém nuéc dén vach miic va lac k§. Dung dich nay duoc chuan bi dé dung trong mét
ngay.

4.3.2 Crom, dung dich tiéu chuan tuong ¢ing véi néng dé crom 10 mg/I

Dung pipet 18y 10,00 ml dung dich géc crom (3.3.2.1) cho vao binh dinh mGc 1000 ml. Thém 20 ml dung

dich axit nitric (3.2.3), thém nuéc dén vach miic va lac kY.
4.3..2.1 Crom, dung dich tiéu chuén tuong (ing véi néng d6 crom 0,4 mg/I

Dung pipet lay 20,00 ml dung dich tiéu chudn crom (4.3.2) cho vao binh dinh méc 500 ml. Thém vao 10 ml

axit nitric (3.2.3), thém nu6c dén vach mdc va I3c ky. Dung dich nay dudc chuén bi dé dung trong mét ngay.
4.3.3 Coban, dung dich tiéu chuén tuong (ing véi néng d6 coban 10 mg/l

Dung pipét 1ay 10,00 ml dung dich g6c coban (3.3.3.1) cho vao binh dinh méic 1000 ml. Thém 20 ml axit

nitric (3.2.3), thém nudc dén vach mic va lac ky.
4.3.3.1 Coban, dung dich tiéu chuén tuong (ing véi néng dd coban 0,4 mg/|

Dung pipet lay 20,00 ml dung dich géc coban (4.3.3) cho vao binh dinh miic 500 ml. Thém 10 ml axit nitric
(3.2.3), thém nu6c dén vach mic va I3c ky. Dung dich nay duoc chuan bi dé duing trong mét ngay.

4.3.4 Dong, dung dich tiéu chuan tuong (ng véi néng d6 10 mgl/l

Dung pipet l&y 10,00 ml dung dich géc dong (3.3.4.1) cho vao binh dinh méic 1000 ml. Thém 20 ml axit nitric

(3.2.3), thém nudc dén vach muc va 14c ky.
4.3.41 Déng, dung dich tiéu chuén tuong (ing véi ndng d6 déng 0,4 mgl/l

Dung pipet 1dy 20,00 ml dung dich tiéu chuan déng (4.3.4) cho vao binh dinh miic 500 ml. Thém 10 ml axit
nitric (3.2.3), thém nudc dén vach miic, I&c ky. Dung dich nay dudc chuén bi dé dung trong mét ngay.

4.3.5 Cac dung dich chi, dung dich tiéu chuén tuong (ing véi néng dé chi 10 mg/l
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Dung pipet 18y 10,00 ml dung dich géc chi (3.3.5.1) cho vao binh dinh mdc 1000 ml. Thém 20 ml axit nitric
(3.2.3), thém nuéc dén vach miic va l3c ky.

4.3.5.1 Chi, dung dich tiéu chuan tuong (ing v6i néng dé chi 0,4 mg/l

Dung pipet 1dy 20,00 ml dung dich tiéu chudn chi (4.3.5) cho vao binh dinh méc 500 ml. Thém 10 ml axit

nitric (3.2.3), thém nuéc dén vach mic va I&c k§. Dung dich nay dugc chudn bi dé dung trong mét ngay.
4.3.6 Mangan, dung dich tiéu chuén tuong (ng v6i néng d mangan 10 mg/|

Dung pipet l1ay 10,00 ml dung dich géc mangan (3.3.6.1) cho vao binh dinh mdc 1000 ml. Thém 20 ml axit

nitric (3.2.3), thém nuSc dén vach miic va l3c ky.
4.3.6.1 Mangan, dung dich tiéu chuén tuong (ing véi néng dd mangan 0,4 mg/

Dung pipet 14y 20,00 ml dung dich tiéu chudn mangan (4.3.6) cho vao binh dinh méc 500 ml. Thém 10 ml

axit nitric (3.2.3), thém nuéc dén vach miic va 13c ky. Dung dich nay dudc chuén bi d& diing trong mét ngay.
4.3.7. Niken, dung dich tiéu chuén tuong (ng véi ndng d6 niken 10 mg/l

Dung pipet 18y 10,00 ml dung dich goc niken (3.3.7.1) cho vao binh dinh miic 1000 ml. Thém 20 ml axit nitric

(3.2.3), thém nuéc dén vach miic va l3c ky.
4.3.7.1 Niken, dung dich tiéu chuén tuong (ing véi ndng d6 niken 0,4 mg/l

Dung pipet 1ay 20,00 ml dung dich tiéu chuén niken (4.3.7) cho vao binh dinh mdéc 500 ml. Thém 10 ml axit

nitric (3.2.3), thém nudc dén vach muc va l4c ky. Dung dich nay dudc chuén bi dé dung trong mét ngay.
4.3.8 Kém, dung dich tiéu chuan tuong (ing v&i néng d6 kém 10 mg/l

Dung pipet Iay 10,00 ml dung dich géc kém (3.3.8.1) cho vao binh dinh mdc 1000 ml. Thém 20 ml axit nitric

(3.2.3), lam day dén vach muc bang nudc va lac ky.
4.3.8.1 Kém, dung dich tiéu chuén tuong (ng véi ndng d6 k&m 0,4 mg/|

Dung pipet 1dy 20,00 ml dung dich tiéu chudn ké&m (4.3.8) cho vao binh dinh mic 500 ml. Thém 10 ml axit

nitric (3.2.3), thém nu6c dén vach mc va lac ky. Dung dich nay dudc chuin bi dé dung trong mét ngay.
4.3.8.2 Kém, dung dich tiéu chuan tuong (ing v6i ndng dd kém 0,02 mg/|

Dung pipet 18y 5,00 ml dung dich tiéu chuadn kém (4.3.8.1) cho vao binh dinh méc 100 ml. Thém 2 ml axit
nitric (3.2.3), thém nudc dén vach miic va l4c k§. Dung dich nay dudc chuén bi dé dling trong mét ngay.

4.4 Thiét bi

4.4.1 Cac thiét bi phong thi nghiém théng thudng

T4t ca cac dung cu thuy tinh hoic nhua can dudc lam sach, can than trudc khi dung dé xac dinh nguyén t6
vét, nghia 1a ngadm trong dung dich axit nitric trong nu6c 5 % (v/v) it nhat 1a 6 gid sau do suc rira bang nudc

truGc khi dung. Axit nitric can dugc thay thé hang tuan.
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Ghi chu - D& thuan tién can cét gil riéng biét nhiing dung cu thuy tinh hodc nhua cho nhiing phép xac dinh
theo tiéu chudn nay dé loai bd kha nang bi nhiém ban trong phong thi nghiém. Mét cach tuong tu, thuc hién
budc lam sach axit vao dém hoém truéc co thé 1a tién Igi. Mét s6 loai nhua bi axit nitric tac dung nén cén
than trong lua chon cac dung cu bang nhua. Phuong phap phan tich phé hap thu nguyén t& nhiét dién co6
dd nhay cao nén can phai rat can than lam sach tat ca cac dung cu thuy tinh hoac nhua va tranh nhiém
ban cac dung dich mau, dung dich chuan va dung dich hiéu chuédn do cac nguyén vat liéu ngoai lai va bui

khéng khi trong phong thi nghiém.

4.4.2 May quang phé hap thu nguyén ti

May quang phé hap thu nguyén t& dudc trang bi bd phan nguyén tir hoa nhiét dién, dén catét réng hoac dén
phoéng dién khoéng dién cuc tuong (ing v6i nguyén t& dudc quan tdm va hoat ddng theo chi dan hién hanh
cla hang san xuét thiét bi, mét thiét bi hiéu chinh nén tu ddng va mét may ghi dudc may tinh hoa doc ngoai
hodc mét may ghi téc d cao. Su hiéu chinh nén dudc st dung véi may quang phé hap thu nguyén tr nhiét
dién, qui dinh k¥ thuat t6i thiu dudc chap nhan (buéc séng dusi 350 nm) 1a dua trén doteri.

Ghi chu - Hiéu chinh nén dateri 1a thich hop d6i véi cadimi, kém va chi, néu su s dung doteri gi6i han & hiéu
chinh nén déi v6i moét sé thiét bi khéng vuot qua khoang 0,6 dén 0,8 do hap thu. Can phai hiéu chinh nén
Smith - Hieftie ho&c Zeerman déi vdi tat ca cac nguyén t6 néu tin hiéu nén 1a cao. D& nang cao ti s tin
hiéu phan tich trén tin hiéu nén, nén s dung 6ng graphit v6i nén phan huy nhiét cling véi viéc lam bién ddi
nén mau vi du badng nhu amonium hidrophétphat (NH,),HPO,, paladium kh{r hodc cac chéat khac, tich phan
cong hdp dinh doc ngoai ddi v6i cac mau c6 dod axit cao va nén mau I6n. Su phan huy nhiét graphit da cé
thém nhiing tién bd maéi ching t6 rng su chuyén mau tif dang nay sang dang khac thudng lam giam dang
ké ddi vi hau hét cac nguyén t6 so vdi graphit khdng nhiét phan. Khéng nén cho raéng, nhiing céng viéc bo
tri van hanh dung cu hang ngay da dudc hang san xuét thiét bi gi6i thiéu sé nhat thiét cho ra dudc nhiing
két qua t6t nhat v6i nhilng qui dinh phiic tap nhu trong tiéu chudn nay. Lap ra mot cach can than cac

chuang trinh nhiét dé la rat quan trong.
4.4.3 Hé thong tu dong 1ay mau, c6 kha nang lay cac thé tich xac dinh dén 70pl.

4.5 Cach tién hanh

4.5.1 Lugng thir

Cac mau dat can dudc chiét tach béng cudng thuy theo 1ISO 11466. D& cho day dudng chuén cla phuong
phap hdp thu nguyén t& khéng ngon Ifa rat nhay bao trum dudc tat c& cac mau va dé bao vé cac 6ng
graphit tranh khdi do axit cao nén pha loang cac dung dich mau theo thé tich 1+4 bang nuéc nhu sau. Ding
pipet 18y 20,00 ml méi dung dich mau cho vao binh dinh miic 100 ml réi thém nudc dén vach miic.

4.5.2 Phép thir tring

Phép th{r trdng dugdc thuc hién cling véi thir mau chiét tach nhung dung cat thach anh sach thay cho mau dat

va theo qui trinh giéng nhu qui trinh d6i véi dat, si dung ciing mét luong cla tat ca cac thudc thir dé xac
dinh.
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DPé chuan bi cac dung dich thf mau trdng, pha lodng 1+4 bang cach dung pipet 1ay 20,00 ml dung dich &

trén cho vao binh dinh mdc 100 ml va thém nudc dén vach miic.
4.5.3 Diéu ché& cac dung dich hiéu chuin

Truéc mbi dot xac dinh, can diéu ché, tir cac dung dich tiéu chudn cla méi nguyén t6 (4.3) can xac dinh it
nhat bén dung dich hiéu chuén bao trim ca day néng dd can xac dinh nhu dudi day. Cac dung dich hiéu

chuén sé& dugdc chuan bi ngay trong ngay st dung.
4.5.3.1 Dung dich tring dé hiéu chuin

Pha loang 210 ml axit clohidric (3.2.1) va 70 ml axit nitric (3.2.2) bang 500 ml nudc trong binh dinh muc

1000 ml va thém nuéc dén vach mc.
4.5.3.2 Dung dich trang hiéu chuan, pha loiang 1+4

Pha lodng 20,00 ml dung dich trdng (4.5.3.1) bang nudc trong binh dinh méc 100 ml va thém nudc dén vach

,

muc.
4.5.3.3 Dung dich hiéu chuin cadimi

Dung pipet lay 2,00 ml; 5,00 ml; 10,00 ml va 30,00 ml dung dich tiéu chu&n cadimi (4.3.1.2) cho vao mét loat
binh dinh mitc 100 ml. Thém vao 20 ml dung dich tréng (4.5.3.1) va thém nu6c dén vach muc réi I3c ky.

Céc dung dich nay tuong (ng vGi néng dd 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 dich hiéu chuan crom

Dung pipet lay 5,00 ml, 10,00 ml, 15,00 ml va 20,00 ml dung dich tiéu chuan crom (4.3.2.1) cho vao mét loat
binh dinh mic 100 ml. Thém 20 ml dung dich trdng (4.5.3.1) va thém nuéc dén vach muc réi lac k.

Cac dung dich nay tuong (ing vdi néng dd crom 0,02 mg/l, 0,04 mg/l, 0,06 mg/l va 0,08 mg/I.
4.5.3.5 Dung dich hiéu chuin coban

Dung pipet lay 5,00 ml, 10,00 ml, 20,00 ml va 30,00 ml dung dich tiéu chudn coban (4.3.3.1) cho vao mét
loat binh dinh mdc 100 ml. Thém 20 ml dung dich tréng (4.5.3.1) va thém nudc dén vach miic va lac ky.

Cac dung dich nay tuong (ing vdi néng dd coban 0,02 mg/l, 0,04 mg/l, 0,08 mg/l va 0,12 mgl/l.
4.5.3.6 Dung dich hiéu chuan déng

Dung pipet lay 5,00 ml, 10,00 ml, 15,00 ml va 20,00ml dung dich tiéu chudn déng (4.3.4.1) cho vao mét loat
binh dinh mic 100 ml. Thém 20ml dung dich trdng (4.5.3.1) va thém nudc dén vach muc va lac ky.

Nhiing dung dich nay tuong (ng véi ndong dé dong 0,02 mg/l, 0,04 mg/l, 0,06 mg/l va 0,08 mgl/l.
4.5.3.7 Dung dich hiéu chuan chi
Dung pipet 1dy 5,00 ml, 10,00 ml, 15,00 ml va 20,00 ml dung dich tiéu chudn chi (4.3.5.1) cho vao mét loat

binh dinh mic 100 ml. Thém vao 20 ml dung dich tréng (4.5.3.1) va thém nudc dén vach mic va lac ky.
Cac dung dich nay tuong (ing vdi néng dé chi 0,02 mg/l, 0,04 mg/l, 0,06 mg/I va 0,08 mgl/l.
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4.5.3.8 Dung dich hiéu chuian mangan

Dung pipet 1ay 1,00 ml, 2,00 ml, 5,00 ml va 7,50 ml dung dich tiéu chudn mangan (4.3.6.1) cho vao mét loat
binh dinh mic 100 ml. Thém 20 ml dung dich tréng (4.5.3.1) va thém nudc dén vach miic va 13c ky.

Céc dung dich nay tuong (ng vGi néng dé mangan 0,004 mg/l, 0,008 mg/l, 0,02 mg/l va 0,03 mg/l.

4.5.3.9 Dung dich hiéu chuin niken

Dung pipet 14y 5,00 ml, 10,00 ml, 15,00 ml va 20,00 ml dung dich tiéu chuén niken (4.3.7.1) cho vao mét
loat binh dinh mdc 100 ml. Thém 20 ml dung dich tréng (4.5.3.1) va thém nudc dén vach miic va 1ac ky.

Céc dung dich nay tuong (ng vGi néng dd niken 0,02 mg/l, 0,04 mg/l, 0,06 mg/l va 0,08 mg/l.

4.5.3.10 Dung dich hiéu chuin kém

Dung pipet ay 5,00 ml, 10,00 ml, 20,00 ml va 30,00 ml dung dich tiéu chudn kém (4.3.8.2) cho vao mét loat
binh dinh mic 100 ml. Thém 20 ml dung dich trdng (4.5.3.1) va thém nudc dén vach miic va l&c ky.

Céc dung dich nay tuong (ng vGi néng dé kém 0,001 mg/l, 0,002 mg/l, 0,004 mg/l, va 0,006 mg/I.

4.6 Xay dung dudng chuan va xac dinh

4.6.1 Thiét lap cac thdng s6 thiét bi va I&p dat bd phan nguyén tr hoa nhiét dién theo su chi dan clia hang
san xuat dé c6 thé tan dung t6i da hé théng hiéu chinh nén. Lap dat bd phan tu dong 18y mau mét cach
tuong tu. Xac dinh nhiing théng sé nguyén t& hoa khéng ngon Ifa t6i uu cho nhiing loai nguyén t& hoa dac
biét va thé tich mau dic biét (d&n 70 pl) theo I3i khuyén clia hang san xuat thiét bi d& bao trum ca day lam
viéc t6i uu. D&t d6 nén cla thiét bi téi 0. Kiém tra su 6n dinh cla diém 0 trong hé théng nguyén ti hoa bang
cach van hanh chuong trinh nhiét da dat trudc dé dét cuvet graphit khi c6 mau trdng. Kiém tra su khong bi
nhiéu cGa phd bang cach van hanh cac dung dich mau that véi cac phép cong tiéu chudn. Lap lai su dét
mau trdng dé c6 thé tin cay su 6n dinh clia 6 nén.

4.6.2 Dung bd phan 1dy mau tu dong bom vao bd phan nguyén t& hoa mét thé tich da dinh trudc (t6i 70 pl)
ctia mdi dung dich th(r nghiém da dudc pha lodng. Thém vao mét thé tich xac dinh cla dung dich da dudc
bién d8i, nguyén ti hoa va ghi chép tin hiéu clia thiét bi. Néu cé thé nén phan loai cac dung dich thr nghiém
thanh ba hodc bn nhém c6 ndng dd chat can phan tich gan nhau bat diu tir néng dé thap nhat. Can ghi
chép cén than nhiing hiéu (ing can ghi nhé bat ky gay ra bdi cac mau dac biét, d4c biét 1a  néng do chat
phan tich cao.

4.6.3 Dung bd phan Iay mau tu ddng bom moét thé tich xac dinh clia dung dich. Thém mét thé tich xac dinh
clia dung dich da dudc lam bién ddi va nguyén ti hoa dung dich hiéu chudn trdng da dudc pha loang
(4.5.3.2) nhiing dung dich chuén (4.5.3), dung dich thr trdng d& duodc pha loang (4.5.2) va nhiing dung dich
thtr da duodc pha loang (4.5.1) theo trat tu tang dan tin hiéu cla thiét bi. Néu chiéu cao dinh (hoac dién tich
dinh) clia lugng thlr nghiém vuot qua gia tri clia dung dich hiéu chuén cao nhat thi sé s dung mét thé tich
nhd hon cla lugng thi nghiém.

Nguyén t& hoa méi dung dich it nhat hai Ian, néu d6 14p lai dudc chdp nhan theo hé théng kiém tra chat
lugng dudc dung trong phong thi nghiém (xem ghi cha 2 trong 3.5.4) thi 18y gia tri trung binh cla cac s6 doc.
Kiém tra lai thiét bi v& su vdng mat cla nhiing hiéu (ng dang ghi nhé, dic biét 1a & ndng doé cao clia chat
can phan tich bang cach van hanh chuong trinh dét trdng sau cac s6 doc cao. Dat lai dd nén vé sé khong
néu can thiét.

Déi véi loai mau chua biét xac dinh néng dd tiing nguyén t& bang cach s dung phuong phap thém chuén.
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Né&u nhimg két qua thu dudc theo phuong phap thém chudn va theo phuong phap chuan bing nhau thi c6
thé s dung phuong phap chuén.

Ghi chu - D6 13p lai clia nhiing s6 doc do may cung cap dudc dién ta bang sai phan tuyét déi, hé sé giao dong
hoac dd léch chuén sé tuy thudc vao néng dd cla nguyén té trong dich chiét.

4.7 Vé do thi

V& d6 thi c6 néng dd nguyén t6 clia cac dung dich hiéu chuan (bao gém ca s6 liéu hiéu chuén tring) tinh
bang miligam trong mét lit d4t trén truc hoanh va cac gia tri tuong (g cla chiéu cao (hoac dién tich) dat trén
truc tung.

4.8 Tinh toan

N6ng dd cla nguyén t6 tuong (ing dudc xac dinh bang cach so sanh dé hap thu cla ludng thi nghiém
(4.5.1.1) va dung dich th&r nghiém trdng da pha loang (4.5.2) v6i d6 thi dudng hiéu chudn thu dugdc. Ham
luong (W) clia cac nguyén t6 trong mau dudc tinh theo phuong trinh sau :

(o - p1)
fVv

Wm=—"

trong d6 :

Wy 12 phan khéi lugng clia nguyén t6 M trong mau, tinh bang miligam trén kilogam;

D1 la néng dd clia nguyén té tuong (ng vGi dd hadp thu cla lugng th(r nghiém da dudc pha loang (4.5.1),
tinh bang miligam trén lit ;

Po la néng dd clia nguyén t6 tuong (ng vGi dd hap thu cla th nghiém trdng dugdc pha loang, tinh bang
miligam trén lit ;

f la hé s6 pha lodng (=5) cla luong th(r dudc pha loang (4.5.1);

1% la thé tich cla lugng thir nghiém dudc |1ay dé phan tich, nghia 14 0,1 lit theo 1ISO 11466, tinh bang lit;

m la khéi lugng clia mau, dudc hiéu chinh ham lugng nudc theo ISO 11465 va x{ ly theo ISO 11466,

tinh bang kilogam.

4.9 Biéu thj két qua

Do khéng dam bao clia két qua phan anh két qua clia cac bién phap kiém soat chat lugng va két hop véi su
sai khac gilta cac lan doc d6i véi mau. N6i chung khong biéu thi két qua v6i mic cao hon 2 con sé ¢6 nghia.
Viéc lam tron cac gia tri sé phu thudc vao két qua théng ké cla qua trinh kiém soat chat lugng da néi & trén
va cac yéu cau cla phép phan tich. V6i két qué dudi 1mg/kg kinh nghiém cho thay rang it khi dat duoc do

chinh xac vuot qua 1 con s6 c6 nghia.
Vidu w(Co) = 2,5 mg/kg;

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

4.10 Do chinh xac
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Phép th(r nghiém gita cac phong thi nghiém da cho nhimng s6 liéu trong phu luc A, bang A.2. D6 lap lai va do
tai lap da dugc tinh toan theo TCVN 4550:1988 (ISO 5725 - 1).

4.11 Bao cao két qua
B&o céo két qua sé& bao gébm nhiing théng tin sau :
a) trich dan tiéu chuan nay;
b) trich dan phuong phap duoc st dung;
c) dac diém nhan dang day dd clia mau;
d) két qua xac dinh;

e) bat ky nhiing chi tiét nao khéng dudc trinh bay trong tiéu chudn nay ho#c 1a nhiing chi tiét dugc lua
chon tuy y cling nhu bat ky y&u t& nao c6 thé da anh hudng dén két qua.
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(tham khao)
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Két qua cua cac phép thir nghiém giira cac phong thi nghiém

Bang A.1 - Bd l3p lai va tinh chinh xac cla phép phan tich

theo phuong phap A : Phé quang k& hap thu nguyén tir ngon Iira

) S6 phéng Do léch Do léch
Nguyén Mé'“: thi nghiém | Ham luong chuan trong | chuan giira bo lap | Do tai
to chuan dugc chap | trung binh mot phong cac phong lai lap
nhan thi nghiém thi nghiém

n mg/kg S, Sk r R

Cadimi Dat 2 24 6,1 0,28 0,84 0,8 24
Crom bat 1 21 28,7 1,3 6,8 3,7 19,2
Crom bat 2 16 51,3 1,1 11,3 3,1 32,0
Coban bat 1 21 6,6 0,4 1,7 1,1 4,8
Coban bat 2 23 13,4 0,7 2,9 2,0 8,2
DPoéng bat 1 21 9,2 0,6 1,2 1,7 3,4

DPoéng bat 2 23 30,5 0,6 3,2 1,7 9,1
Chi bat 1 22 40,4 1,4 4,8 4,0 13,6
Chi Dat 2 20 339,3 5,5 30,6 15,6 85,6
Mangan | Dat1 20 438,0 8,0 37,0 22,6 104,7
Mangan | Dat2 22 801,0 16,0 62,6 45,3 177,2
Niken bat 1 20 17,6 0,6 3,0 1,7 8,5
Niken bat 2 21 30,8 0,8 3,0 2,3 8,5
Kém bat 1 21 84,6 1,7 7,3 4,8 20,7
Kém bat 2 21 1137 20,1 66,8 56,9 189
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Bang A.2 - Bo lap lai va do chinh xac cla phép phan tich

theo phuong phap B : May quang phé hap thu nguyén tir khéng ngon Iira

) S6 phong | Ham lugng Do léch Do léch

Nguyén t& Mél: thi nghiém | trung binh chuin trong | chuén giira bolaplai | Do tai

chuén dudc chap mét phong cac phong lap

nhan thi nghiém thi nghiém
n mg/kg S, Sk r R

Cadimi bat 1 15 1,85 0,10 0,14 0,28 0,40
Cadimi Dat 2 16 2,36 0,11 0,23 0,31 0,65
Cadimi bat 3 12 0,048 0,003 0,012 0,01 0,03
Crom bat 1 13 51,19 1,55 8,15 4,39 23,06
Crom bat 2 11 88,46 2,05 9,86 5,80 27,90
Crom pat 3 11 61,03 0,98 10,09 2,77 28,55
Coban Dat 1 14 6,19 0,34 1,00 0,96 2,83
Coban Dat 2 11 14,16 0,22 1,42 0,62 4,02
Coban bat 3 12 13,69 0,17 1,39 0,48 3,93
DPéng Dat 1 15 19,13 0,50 1,75 1,42 4,95
Déng bat 2 14 85,42 1,61 12,82 4,56 36,28
Déng bat 3 16 22,24 0,38 3,83 1,08 10,84
Chi bat 1 14 38,87 1,34 5,04 3,79 14,26
Chi pat 2 13 161,33 2,89 25,28 8,18 71,54
Chi bat 3 15 7,37 0,31 1,69 0,88 4,78
Mangan bat 1 11 311,64 5,30 14,25 15,0 40,33
Mangan bat 2 9 1179,24 16,67 43,13 47,18 122,6
Mangan bat 3 12 428,26 10,76 22,77 30,45 64,44
Niken bat 1 15 13,62 0,36 2,13 1,02 6,03
Niken bat 2 13 40,54 0,77 2,81 2,18 7,95
Niken bat 3 12 33,56 0,41 3,48 1,16 9,85
Kém bat 1 5 138,98 1,29 10,01 3,65 28,33
Kém bat 2 6 515,30 5,70 30,58 16,13 86,54
Kém bat 3 6 55,98 0,73 3,60 2,07 10,19
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