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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 5399 : 1991

Vang — Phwong phap phan tich hap thu nguyén ti

Gold — Methods of atomic absorption analysis

Tiéu chuén nay quy dinh phwong phap hap thu nguyén tlr, xac dinh ham lwong céac tap chét: bac,
déng, sat, platin, paladi, rédi, bitmat, chi, antimon, k&m, mangan, niken va crém trong mau vang

c6 ham lwvgng vang khéng nhé hon 99,9 %.

1 Ban chat phwong phap

1.1 Phuwong phap dua trén co s& hoa hoi va nguyén t& hoa dung dich mau th, trong ngon Ira
ctia md dbt khi hodc trong 16 nung graphit va do dé hap thu nguyén t& vach cdng huéng cia tap
can xac dinh. Xac lap mbi lien hé giva tri s6 hap thu véi ndng do tap chét trong dung dich dwa

vao dd thi chuén.

1.2 Phwong phap nay cho phép xac dinh cac tap chat véi ham lwong duwoc quy dinh trong Bang 1.

Bang 1
Tap chat dwoc Ham lwong, % Tap chat can xac dinh Ham lwong, %
xac dinh

Bac Tw 0,0001 dén 0,05 Chi Tw 0,0003 dén 0,02
Péng T 0,0001 dén 0,05 Antimon T 0,0002 dén 0,02
Sat Tw 0,0002 dén 0,05 Mangan T 0,0002 dén 0,02
Platin T 0,0002 dén 0,05 Kém Tw 0,0002 dén 0,02
R&di T 0,0002 dén 0,02 Crém Tw 0,0002 dén 0,02
Paladi T 0,0001 dén 0,01 Niken T 0,0002 dén 0,02
Bitmut Tr 0,0001 dén 0,02
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1.3 Sai sb cho phép cta két qua phan tich ham lwong cac tap chat véi xac suat tin cay P = 0,95,

dwoc quy dinh trong Bang 2.

DP6i v&i ham lvong & khoang trung gian cho phép tinh sai s6 theo phwong phap néi suy tuyén
tinh.

Bang 2
%

Ham lwong tap chéat Mirc sai sb Ham lwong tap chéat Mirc sai sb
0,0001 + 0,00004 0,005 + 0,0008
0,0003 + 0,00008 0,008 + 0,001
0,0005 + 0,0001 0,02 + 0,0025
0,001 + 0,0002 0,05 + 0,006
0,003 + 0,0005

2 Yéu cau chung

Yéu ciu chung dbi véi phwong phap phan tich theo TCVN 5196 : 1990.

3 Thiét bj, vat liéu va hoa chat

May hap thu nguyén t&, lam viéc dwoc véi ngon Ilra propan— butan khéng khi va ngon Iira axetylen —

khéng khi cling nhw v&i 16 nung graphit.

Dén catbt réng.

Can phan tich c6 dd chinh xac cép 2.

Bép dién tré.

Lo mup cé diéu chinh nhiét.

Khi prépan-butan ky thuéat.

Khi axetylen ky thuat.

Khi agon.

Mau chuén vang theo tiéu chuén hién hanh.

Cb6i ma nao.
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Pipet dung tich 1 cm?® 5 cm®; 10 cm® c6 chia do.

Binh dinh mtrc dung tich 25 cm®; 50 cm®; 100 cm®; 1000 cm®.

Ong dinh mtrc dung tich 10 cm®.

Céc &ng thuy tinh dung tich 50 cm®; 100 cm?®; 200 cm®; 250 cm®; 1000 cm®.
Phé&u chiét bang thuy tinh ho&c thach anh dung tich 100 cm® va 500 cm®.
Chén corundum.

Giy loc “bang xanh”, “bang tréng’”.

Axit clohydricd = 1,19 va dung dich 1:1; 1:5.

Axit nitric d = 1,40 va dung dich 1 : 1.

Axit sunfuric d = 1,84 va dung dich 1 : 9.

Benzentoluen.

Dibutylsunfit.

Dung dich dybutylsunfit trong benzentoluen cé ndng d6 1,0 mol/dm® dwoc chuan bi nhw sau: 14y
175 cm?® dibutylsunfit cho vao phéu chiét dung tich 500 cm®, rét 100 cm® dung dich axit clohydric
(1 : 5) vao l4c ky trong 3 phut. Sau khi phan 16p, rat pha nwéc ra, rdi lai rét 100 cm® dung dich
axit clohydric (1 : 5) vao phé&u chiét va nguyén céng rtra dibutylsunfit dwoc lap lai. Sau khi phan
I&p chuyén pha dibutylsunfit vao binh dinh mic dung tich 1000 cm?® thém benzentoluen dén vach
va l&c kY.

Dung dich dibutylsunfit trong benzentoluen c6 néng dd 0,5 mol/dm® dwgc chuan bi nhw sau: Pha
loang dung dich (1,0 mol/dm®) bang toluen ti 1& 1 : 1.

Axit tactric, dung dich 10 g/dm®.

Cadimi sunfat.

Dung dich dém cadimi sunfat, dung dich 5 mg/cm3, chuén bi nhw sau lay 11, 4 g cadimisunfat cho
vao binh dinh m&c dung tich 1000 cm®, thém 500 cm®, l1ac k§ dén khi hoa tan mudi, thém nwoc

dén vach l4c ky.
Bari peroxit.
Vang tinh khiét cao, ham lwgng vang khéng nhé hon 99,999 %.

Bac.
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Bitmut.

Chi tinh khiét cao.
KEém.

Antimon.

Mangan kim loai.
Crém kim loai.
Paladi & dang bdét.
Platin & dang bét.

Rodi & dang bét hodc roditriclorua ngadm bén phan t&r nuwéec.

3.1 Chuén bi cac dung dich chuan co ban
Dung dich chuan cta bitmut, s&t, ddng va niken; dung dich 2 mg/cm®.
Can mdi kim loai 200 mg, dem hoa tan bang dun néng trong 10 cm®dung dich axit nitric (1 : 1).

C6 dung dich dén thé tich 2 cm® = 3 cm®, thém 20 cm® dung dich axit clohydric (1 : 5), chuyé&n vao

binh dinh mdrc dung tich 100 cm®, thém dung dich axit clohydric (1 : 5) dén vach va lac ky.

Dung dich chuén cla chi: dung dich 2 mg/cm® 14y 200 mg chi dem hoa tan bang dun néng trong
10 cm® dung dich axit nitric (1 : 1). Chuyén dung dich vao binh dinh mc dung tich 100 cm’®, thém

nuwdc dén vach va I4c ky.
Dung dich chuan ctia bac: dung dich 1 mg/cm3.

L4y 100 mg bac kim loai dem hoa tan bang dun néng trong 10 cm® dung dich axit nitic (1 : 1)
thém 50 cm® axit clohydric va dun séi dén khi hoa tan hoan toan két tia bac clorua. Lam nguéi,
chuyé&n dung dich vao binh dinh mtc dung tich 100 cm®, thém dung dich axit clohydric (1 : 1) dén
vach va l4c ky.

Dung dich chuan ctia antimon: dung dich 2 mg/cm®.

L4y 200 mg antimon kim loai dem hoa tan bang dun néng trong 20 cm® hdn hop axit clohydric va
axit nitric (3 : 1). Cé dung dich dén thé tich 2 cm® = 3 cm®, thém vao 20 cm’® dung dich axit
clohydric (1 : 5) chuyén vao binh dinh mirc dung tich 100 cm?®, thém dung dich axit clohydric
(1 : 50) dén vach I4c k.

Dung dich chuan cla crédm, k&m,va mangan dung dich 2 mg/cm3.

L4y 200 mg mau tir mbi kim loai ké trén, dem hoa tan hoac dun néng trong 10 cm’® dung dich axit
clohydric (1 : 1) chuyén dung dich vao binh dinh mirc dung tich 100 cm?®, thém dung dich axit
clohydric (1 : 5) dén vach lac ky.
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Dung dich chuan cuta platin; dung dich 2 mg/cm®.

L4y 200 mg platin dem hoa tan bang dun néng trong 20 cm?® hén hop axit clohydric va axit nitric
(3 : 1), c6 dung dich dén thé tich 3 cm® =+ 5 cm®, thém 20 cm® dung dich axit clohydric (1 : 5)
chuyén vao binh dinh mirc dung tich 100 cm®, thém dung dich axit clohydric (1 : 5) dén vach va
l&c kY.

Dung dich chudn cha rédi; dung dich 2 mg/cm3:cé hai phwong phap chuén bi dung dich chuén
cla rodi:

Phwong phap 1: L4y 200 mg rodi (& dang bot) tron véi 1000 mg bari peroxit, dem cha nhé trong
cbi ma nao chuyén vao chén corundun va thiéu két trong 16 mup véi thoi gian 2 gid + 3 gio,
nhiét do 800 ° C dén 900° C. Lam ngudi chat thiéu két va chyén vao céc dung tich 200 cm?, dung
nwédc thAm wét va hoa tan trong dung dich axit clohydric (1 : 1). Néu sau khi hoa tan chéat thiéu
két trong dung dich van con thi phai thiéu két va hoa tan lai. Dung nwéc pha lodng dung dich dén
thé tich 50 cm® va thém dung dich axit sunfuric (1 : 9) dé két taa bari sunfat. Bun dung dich dén
nhiét d6 60 ° C dén 70 ° C trong 2 gi&* dén 3 gid dé bari sunfat két tiia hoan thanh, loc dung dich
qua gidy loc “bang xanh” hodc “bang trdng” vao binh dinh m&c dung tich 100 cm®. Rira két tha
trén gidy loc 4 dén 5 Ian bang dung dich axit clohydric (1 : 5) néng, sau d6 rira 5 dén 6 lan bang

nwdc néng. Thém dung dich axit clohydric (1 : 5) dén vach va lac ky.

Phwong phéap 2: Ly 546,7 mg rodi triclorua dem hoa tan bang dun néng nhe trong 20 cm’® dung
dich axit clohydric (1 : 1) lam ngudi dung dich va chuyén vao binh dinh md&c dung tich 100 cm’,

thém dung dich axit clohydric (1 : 5) dén vach lac ky.

3.2 Chuén bi cac dung dich chuan chira tdng tap chat can xac dinh.

Dung dich A: L4y 5 cm® dung dich chudn co ban clia bitmuat, sat, ddng, niken, chi, mangan,
antimon, crém, kém, platin, paladi, rédi va 10 cm® dung dich chuén co ban clia bac cho vao binh

dinh mtrc dung tich 100 cm®, thém dung dich axit clohydric (1 : 5) dén vach lac ky.
1 ¢cm® dung dich chtra 100 ug méi tap chéat can xac dinh.

Dung dich B: L4y 10 cm® dung dich A cho vao binh dinh mtc dung tich 100 cm®, thém dung dich

axit clohydric (1 : 5) dén vach va lac ky.
1 cm® dung dich chtra 10 ug mdi tap chét can xac dinh.
4 Chuén bj phan tich

4.1 Chuén bj mau dé phan tich
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4.1.1 L&y hai mau phan tich vang, méi mau cé khéi lwong 0,2 g dén 5,0 g (Bang 3), lam sach bé

mét vang theo TCVN 5196 : 1990 cho mdi m&u vao mét cdc dung tich 50 cm® dén 100 cm?®.

Bang 3
Ham lwong tap chat, Khéi lwong mau phan tich, | Thé tich dung dich mau the,
% g cm®
Tw 0,0001 dén 0,0005 2,5dén5 10 - 25
Trén 0,005 dén 0,002 1,0 dén 2,0 25
Trén 0,002 dén 0,02 0,5dén 1,0 25 _ 50
Trén 0,02 dén 0,05 0,2 dén 0,5 50

Mau phan tich dwoc hoa tan bang dun néng nhe trong 10 cm® = 30 cm® hén hop axit clohydric
va axit nitric (3 : 1) mé&i pha. Sau khi vang hoa tan hoan toan, c6 dung dich dén thé tich
3cm’+5 cm®va thém 5 cm® + 10 cm® dung dich axit clohydric dén vach lac ky. Néu sb tap chat
can xac dinh khéng 1&n hon ndm va ham lwong méi tap chat khéng Ién hon 0,004 %, cho phép
pha lodng dung dich dén thé tich 10 cm® trong éng dinh mic dung tich 10 cm®. Khi xac dinh
paladi va sét, l4y 5 cm® dung dich mau thr da chuan bi, cho vao binh dinh mirc dung tich 25 cm®

dé phan tich.

4.1.2 Chuyén phan dung dich con lai vao phé&u chiét, them vao 10 cm® + 30 cm® (tuy theo khdi
lwgng mAu phan tich) dung dich dibutyl sunfit trong benzentoluen (1,0 mol/dm®) va I&c chiét vang
trong 3 phut. Sau khi phan 16p, rat pha nwéc vao phéu chiét khac, thém 10 cm® + 20 cm® dung
dich dibutyl sunfit trong benzentoluen (0,5 mol/dm®) va l4c chiét vang trong 3 phut. Néu ham
lwong mau phan tich la 5 g, tién hanh chiét vang ba 1an. O Ian chiét th&r ba, rat pha nuéc vao
ph&u chiét, thém vao 10 cm® dung dich dibutyl sunfit trong benzentoluen (0,5 mol/dm®) va lac

chiét vang trong 3 phat.
Sau khi phan I&p, rat pha nwdc vao binh dinh mc dung tich 25 cm?® dem phan tich.
Tién hanh thu hdi vang to pha hira co theo phwong phap dwgc dan ra & Phu luc.

Cho phép dung cac dung méi khac dé tach vang, nhwng phai ddm bao két qua khéng thap hon

chi sé trong tiéu chuén nay.

4.1.3 Khi bac va ddng c6 ham lwong 1&n hon 0,02 % cho phép diung mau khéng tach vang

trwdc dé phan tich. Mau phan tich dwoc chuan bj theo 4.1.1.

10
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4.2 Chuan bi dung dich so sanh

4.2.1 Dé xac dinh tap chéat trong dung dich khéng tach vang, dung dung dich so sanh chira tat

ca cac tap chat can xac dinh bao gém ca vang.

Chuan bj dung dich vang 50 mg/cm® nhw sau: lay 5,0 g vang hoa tan theo 4.1.1 chuyén dung
dich vao binh dinh mc dung tich 100 cm?®, thém dung dich axit clohydric (1 : 5) dén vach va lac
ky.

Chuan bj cac dung dich so sanh c6 ndng dd tap chat cin xac dinh 0,5 ug/cm®, 1,0 ug/cm®,
1,5 uglcm®, 2,0 uglcm®, 5,0 pg/ecm® va vang 20 mg/cm® nhw sau: cho phan dung dich A hodc B
(xem Bang 4) vao binh dinh mtrc dung tich 50 cm®, thém vao 20 cm® dung dich vang 50 mg/cm®,

thém dung dich axit clohydric (1 : 5) dén vach va lac ky.

Bang 4
Dung dich so sanh Thé tich dung dich ban dau Nong dd tap chat,
A hoic B, cm® Luglom?,

Dung dich B

DS4 - 1 2,5 0,5

DS4 - 2 5,0 10

DS4 — 4 10 20
Dung dich A

DS4 -5 2,5 5,0

Lay 10 cm® dén 20 cm® dung dich so sanh da chuén bj cho vao biinh dung tich 25 cm® dé& xac

dinh paladi, sat, ddng va bac.

4.2.2 Dung dung dich so sanh chuén bj theo 4.2.1 dwoc tach vang theo 4.1.2 dé xac dinh crom,

antimon, platin va bitmut khi nguyén t&r hoa mau trong 16 graphit.

Chuyén thé tich dung dich con lai vao ph&u khé va dung dung dich dibutyl sunfit tach chiét vang
hai 1an. Sau khi chiét vang, chuyén dung dich vao binh dung tich 25 cm®, pha loang hai 1&n dé&
tao thanh dung dich so sanh cé ndng do tap chat can xac dinh 0,25 ug/cm®, 0,5 ug/lcm®, 0,75
uglem®, 1,0 ug/ecm?®. Tlr mdi dung dich so sanh (DS4-1 dén DS4-4) I4y 5 cm® cho vao binh dung
tich 25 cm3, thém vao 5 cm® dung dich axit tactric lac ky, khi xac dinh antimon hoac thém

vao 5 cm® dung dich axit clohydric (1 : 5) l&c ky, khi xac dinh platin, crém, bitmut.

11
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4.2.3 Pé xac dinh bac, chi, antimon, bitmut, kém, déng, niken, magan, crém, rédi va platin khi

nguyén t& hoa mau th trong ngon Itra, dung dung dich so sanh dwoc chudn bij tr dung dich A

va B khéng cho thém vang.

Chuan bi cac dung dich so sanh c6 ndng dd tap chat cin xac dinh 0,2 ug/cm®, 0,5 ug/cm®,

1,0 pglem®, 2,0 va 0,5 ug/cm® nhw sau: ldy mot lwong dung dich A hodc B (Bang 5) cho vao binh

dinh mtrc dung tich 50 cm®. thém dung dich axit clohydric (1 : 5) dén vach va lac ky.

Bang 5
Dung dich so sanh Thé tich dung dich ban dau Nong dd tap chat,
A hoic B, cm® Lglom?,
Dung dich B
DS -1 1,0 0,2
DS -2 2,5 0,5
Dung dich A
DS -3 0,5 1,0
DS -4 1,0 2,0
DS -5 25 5.0

5 Tién hanh phan tich

5.1 Phan tich mau dwoc nguyén ti hod trong ngon Itra

Do dd hap thu nguyén t&r theo vach phé phan tich, cé d dai séng dwoc quy dinh trong Bang 6.

Bang 6

Tap chéat can xac dinh | D6 dai séng, nm | Tap chéat can xac dinh | D6 dai séng, nm

12
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Bac
Péng
Sat
Platin
Paladi
Rodi
Bitmut

328,07 Chi
324,55 Antimon
248,33 Kém
265,94 Mangan
247,64 Niken
343,49 Crém
223,06

283,31
217,58
213,86
279,48
232,80
357,87

Phwong phap chudn bi mau thlr d& phan tich va ngon Ira, dung dé xac dinh cac tap chat khac

nhau, dwgc quy dinh trong Bang 7.

Bang 7

Tap chat can xac dinh

Phwong phap chuan bj mau thir

Ngon Itra

Paladi, sat, bac, dong

Hoa tan mau phan tich trong hén hop

axit clohydric va axit nitric (3 : 1).

Propan—butan-khoéng khi

hoac axetylen—khéng khi.

Bac, dong kém, chi,
antimon, bitmut,

mangan, niken

Hoa tan mau va chiét tach vang bang
dung dich dibutyl sunfit trong

benzentoluen.

Propan- butan - khéng khi

hoac axetylen—khéng khi.

Crom Hoa tan mau va chiét tach vang bang | Axetylen — khéng khi (ngon
dung dich dibutyl sunfit trong Itra khir gidu khi chay).
benzentoluen.

Platin, rodi Dung dich sau khi tach vang cho Propan- butan - khéng khi

thém dung dich dém +.

hoac axetylen—-khéng khi
(ngon Itra oxy héa dw chat

oxy héa).

+ Léy 5cm?® dung dich mau th&r hodc dung dich so sanh cho vao binh dung tich 25 cm?®, thém

vao 5 cm® dung dich cadimisunfit va lac ky.

Phun tuan tw dung dich so sanh va dung dich mau thr vao ngon Ira ctia né dbt khi va do do hap

thu nguyén tlr cla tap chat. Méi tap chat do khéng it hon hai lan va tinh d6 hap thu trung binh.

13
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Xay dwng d6 thi chudn: truc tung 1a d6 hap thu tring binh, truc hoanh la néng d6 tap chat can xac

dinh trong dung dich so sanh.

Céan cr theo dd héap thu trung binh, dwa vao dé thi chuén, xac dinh dwoc ndng dd tap chat (C)

trong dung dich mau thi.

5.2 Phan tich mau dwgc nguyén t& hoa trong 16 graphit (kiéu XT'A). Khi xac dinh bitmut, crém,

atimon va platin ham lwgng nhé hon 0,005 %, tién hanh nguyén tlr héa mau trong 16 graphit.

Diéu kién nguyén t&r héa trong 16 XI'A — 74, dwoc quy dinh trong Bang 8.

14



TCVN 5399 : 1991

Bang 8
Tap chat | Thé tich Diéu kién nguyén tir héa
can xac | dung dich Say kho Héa tro Nguyén tir héa
dinh ban dau
Nhiét 46 | Thoi gian Nhiét dd6 | Thoi gian Nhiét dd6 | Thoi gian
3
X 10-3 cm oc s oc s oc s

Bitmut 20 150 30 1000 25 2650 15
Antimon 20 150 30 1000 25 2650 15
Platin 50 150 60 1800 25 2650 20
Crém 20 150 30 1000 25 2650 15

Dan tuan ty dung dich so sanh va dung dich mau tht vao la cé thiét bi diéu khién theo chwong

trinh va nung 16 theo ché dé quy dinh (xem Béng 8).

Khi xac dinh atimon, thém dung dich axit tactric vao tat ca cac dung dich phan tich: 1ay 2 cm®

dung dich mau th&r cho vao binh dung tich 25 cm?®, thém 2 cm ° dung dich axit tactric va lac ky.

Pé pha lodng dung dich phan tich khi xac dinh atimon, dung dich axit tactric, con khi xac dinh

bitmut, crém va platin dung dung dich axit clohydric (1 : 5).

Do dd hap thu va xay dwng dd thi chuan theo 5.1.

6 Xuly két qua

Ham lwgng cla nguyén té tap chat can xac dinh (X), % dwoc tinh theo céng thirc:

trong do

X

CxVxK
=—" " "x
m

1074

C la ndng do tap chéat tim dwoc theo dd thj chudn pg/cm?;

V la thé tich dung dich co ban, cm?;

K la hé sb pha loang dung dich co ban;

m 14 khdi lwgng mau phan tich, gam.

Két qua cubi cung la trung binh sé hoc cta két qua hai lan xac dinh song song.
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7 Kiém tra d6 chinh xac cua két qua phan tich

7.1 Sailéch cta két qua xac dinh song song hoac két qua hai I4n phan tich v&i xac suéat tin cay

P = 0,95, khéng dwoc vweot qua sai léch tuyét dbéi cho phép, quy dinh trong Bang 9.

Bang 9
Ham lwong Sai léch tuyét doi Ham lwong Sai léch tuyét déi
tap chat cho phép, d tap chat cho phép, d
0,0001 0,00004 0,005 0,0008
0,0003 0,00008 0,008 0,001
0,0005 0,0001 0,02 0,003
0,003 0,0005 0,05 0,008

DP6i véi ham lvong & khoang trung gian, cho phép tinh sai léch theo phwong phap néi suy tuyén

tinh.

7.2 Do chinh xac cha két qua phan tich theo TCVN 5196 : 1990.
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Phu luc bat budc

Phwong phap chiét bang tir dung dich dibutyl sunfit trong benzentoluen

Cho pha hi*u co, thu dwoc su khi chiét vang vao cbc dung tich 1000 m® va cé dén mudi am, lam
ngudi, thém vao 5 cm® dén 10 cm?® axit sunfuric va 15 cm® @én 20 cm? axit nitric. Sau khi xay ra

phan rng oxy hoa cac chét hiru co, cd dé dudi.
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