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L&i néi dau

TCVN 5357 : 1991 do Trung tdm phan tich - Vién Nang lwgng nguyén to
quédc gia bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Po lwdng Chat lwong trinh duyét,

Uy ban khoa hoc Nha nwéc (nay l1a Bé Khoa hoc va Céng nghé) ban hanh.

Tiéu chudn nay dwoc chuyén ddi nam 2008 tir Tiéu chuan Viét Nam cung
s hiéu thanh Tiéu chudn Quéc gia theo quy dinh tai khodn 1 Diéu 69 cua
Luat Tiéu chuén va Quy chuan ky thuat va diém a khoan 1 Diéu 6 Nghi dinh
sb 127/2007/ND-CP ngay 1/8/2007 ctGa Chinh phl quy dinh chi tiét thi hanh

mot s diéu cda Luat Tiéu chuén va Quy chuan ky thuat.
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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 5357 : 1991

Graphit - Phwong phap xac dinh ham lworng niken

Graphite — Method for the determination of nikel content

Tiéu chuan nay quy dinh phwong phap chiét - trdc quang xac dinh ham lwong niken ap dung cho

quéng graphit, tinh quang va cac san pham lam tir graphit.

1 Nguyén tac

Ham Iwong niken cla mau dwoc xac dinh dwa trén viéc tao phlrc mau clha niken VOi

dimetylglyoxim trong méi treéng kiém manh va do mau dung dich.

2 Quy dinh chung

Theo TCVN 5348 : 1991.

3 Dung cu, héa chat va dung dich

3.1 Dé tién hanh phan tich dung:

May trac quang;

Axit clohydric, dung dich 1 : 20;

Amoni hydroxit;

Natri xitrat, dung dich 100 g/I;
Dimetylglyoxim dung dich 1 % trong ruou;

Clorofoom (triclometal);
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Ruwou etylic;

Amoni pensunfat;
Niken clorua;

Dung dich niken chuén;

Dung dich A chudn bi nhw sau: hoa tan trong nuwéc 0,0494 g niken clorua, chuyén dung dich vao
binh dinh m&c dung tich 1000 ml, thém nwéc dén vach mirc va lac. 1 ml dung dich A chra 1 mg

niken.

Dung dich B chudn bi nhuv sau: dung pipet 14y 10 ml dung dich A cho vao binh dinh mirc dung tich

1000 ml, thém nwéc dén vach marc va lac 1 ml dung dich B chra 0,01 mg niken.

4 Cach tién hanh

4.1 L&y 25 ml dung dich tir dung dich gbéc khi xac dinh ham lwong ddng vao phéu chiét dung tich
100 ml. Thém vao 10 ml dung dich natri xitrat, dung dich amoniac dén pH = 9 sau d6 1a 3 ml dung
dich dimetylglyoxim l&c 1 phat va dé yén 5 phat. Sau d6 cho vao dung dich 5 ml clorofoom va l&c
tiép 5 phut dén 6 phat. Sau khi phan 16p, 14y phan hitu co & phia dwéi vao mdt phéu chiét khac.
Chiét lai phan nwéc moét 1an niva va thu tiép phan hiru co vao phéu chiét trén. Bé phan nwéc di.
Thém vao phéu chiét cé phan hiru co trén 5 ml dung dich axit clohydric 1 : 20. Sau khi phan 16p
vt bé phan lép dudi di. Thém tiép vao phan dung dich con lai 5 ml dung dich amoniac, 3 ml
dung dich dimetylglyoxim va 10 ml dung dich amoni pessunphat. Chuyén dung dich vao binh dinh
murc dung tich 50 ml, dinh mirc dén vach bang nwéc, lac va dé yén 30 phat. Do mau dung dich
trén may trdc quang véi kinh loc 560 nm dén 600 nm va cuvet cé chiéu day I&p nép thu anh sang

50 mm.
Dung dich so sanh dwoc chuan bi nhw trén nhwng khéng cé dung dich gbc.

Dwa vao gia tri mat dé quang clta dung dich phan tich xac dinh ham lwgng niken theo doé thi

chuén.

4.2 Dé xay dyng dé thi chuan dung pipet lay 1an lwot vao cac binh dinh mirc dung tich 50 ml cac
lwgng 0,5 ml; 1,0 ml; 1,5 ml; 2,0 ml; 2,5 ml; 3,0 ml; 3,5 ml 4,0 ml dung dich B twong ng v&i
0,005 mg; 0,01 mg; 0,015 mg; 0,02 mg; 0,025 mg; 0,03 mg; 0,035 mg va 0,04 mg niken. Thém
vao mdi binh 1an lwot 1 ml amoniac, 3 ml dung dich dimetylglyoxim va 10 ml dung dich amoni

pensunfat dinh m&c dén vach bang nwéc va do mau da chi dan & 4.1,
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DPé xay dwng dd thi chuén, 4y trung binh cong cac két qua cta ba l1an do mat dd quang cta médi

dung dich.

Dwa vao gia tri trung binh mat dd quang do dwoc cla cac dung dich va ham lwong niken da biét,

dwng dd thi chuan.

5 Tinh két qua
5.1 Ham lwong niken (X) dwoc tinh bang phan trdm, theo céng thirc:

~m;xVx100

X =
V, xmx100

trong do
m; 1a lwong niken tim thay theo dé thi chuan, tinh bang miligam;
V 14 thé tich toan bd dung dich phan tich, tinh bang mililit;
V; 1a thé tich dung dich 14y dé phan tich, tinh bang mililit;

m la lwgng can mau graphit, tinh bdng gam.
5.2 Sai léch cho phép giira cac két qua cla hai phép xac dinh song song khéng Ién hon 0,0001 %
khi ham lwvgng niken nhé hon 0,005 % va 0,0002 % khi ham lwgng niken I&n hon 0,005 %.
Néu sai s6 hai lan xac dinh song song vuwot qua gia tri cho trén, phai xac dinh lai.

Két qua cudi cung cla phép thi la trung binh céng céac két qua clha hai phép xac dinh song song

cubi cung.




