BAl 2. QUANG PHO HAP THU NGUYEN TU (AAS)
M4 bai. HD K2

Gi¢i thiéu

Phwong phap do phd hap thu nguyén t&r la moét kj thuat phan tich hoa ly
da va dang dwoc phat trién va phat trién rong rai trong nhiéu nganh khoa hoc
ky thuat, trong san xuéat céng nghiép, ndng nghiép, y dwoc, dia chat, hoa hoc.
Nhat 18 & cac nwéc phat trién,phwong phap phan tich theo phé hap thu
nguyén t& da Ia mot phwong phap tiéu chuin dé phan tich lwong vét kim loai
trong nhiéu déi twong mau khac nhau nhu: dat, nwéc, khéng khi, thwe pham,
V.V...

O nuoc ta ki thuat phan tich bang phd hap phu nguyén tir AAS ciing da
dwoc cha y va phat trién trong nhitng nam gan day dic biét I1a trong cac
trwdng dai hoc vién nghién ctiu hau nhw dwoc trang bi kha tét nhirng thiét bi
nay dé phuc vu cho nghién ciru gidng day va dich vu phan tich.

Hién nay trong Ilinh vwc bao vé méi trwdong, phwong phap nay la mét trong
nhirtng cdng cu dac lwc dé xac dinh ham lwong cac kim loai ndng va nhirng
nguyén t6 déc hai trong tw nhién va trong cac san pham khac nhau

Muc tiéu thwc hién

Hoc xong bai nay hoc sinh sé c6 kha nang

- M0 ta ban chét cia phd AAS, may do AAS.

- Xac dinh ham lwong kim loai trong ddu nhén bang phd hép thu

nguyén tir.

- Tinh toan dinh lwgng ham lwgng kim loai

- Thyc hién thi nghiém trong phong thi nghiém
Noéi dung

1. Co s& clia phwong phap hap thu nguyén to

2. ng dung cta phd hap thu nguyén tr dé xac dinh ham lwong kim

loai ¢6 trong dau.

3. May do

4. Diéu kién dé ghi phd

5. Mot sb vach AAS chuén
1. Co s& ctia phwong phap phé hap thu nguyén tor
1.1. Nguyén tac va ly thuyét ciia phé AAS

Nhirng van dé co ban cla phép do phd hap thu nguyén t&r cé thé dwoc
nhan manh va tdm gon trong ba y chinh sau:
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- T4t ca cac nguyén tir déu co thé hap thu anh sang

- M®&i mét nguyén td hap thu anh sang véi bwde séng dac trung.

Nguyén ly

Nguyén t& 1a phan t& co ban nhé nhéat con gilr dwoc tinh chat cla
nguyén td hoa hoc.O trang thai co’ ban nguyén t&r khong thu, ciing khéng phat
ra cac nang lugng dwéi dang birc xa. Nhwng khi nguyén tr & trang thai hoi tw
do néu ta chiéu mét chum tia sang ¢6 nhirng bwdc séng xac dinh vao dam hoi
nguyén t&r d6 thi ching sé bj hap thu b&i cac nguyén ti tw do va chuyén lén
trang thai kich thich cé ndng lwong cao hon.Trang thai kich thich rat khoéng
bén nguyén t&r s& mau chéng quay tré lai trang thai co ban va phat ra céc tia
blrc xa c6 bwdc séng dung véi tia chiéu. Qua trinh dé goi la qua trinh hap thu
nang lugng.

Phd sinh ra goi la phé hap thu nguyén t&r AAS.

Nang luong E bj hap thu b&i nguyén ti thé hién qua biéu thirc sau:

AE=h.c/2 (2.1)

Trong do h: hang sé Plank

C ; Van téc anh sang
A: d6 dai séng cla vach phd hap thu
Néu: A E <0 qua trinh phat xa
A E >0 qua trinh hép thu

Trong phuwong phap phan tich phd trwéc hét phai tao ra dwoc dam hoi
nguyén t& tw do. Cac nguyén t& tv do dwoc tao ra khi phun dung dich phan
tich chira chat khao sat M & trang thai aerosol & nhiét dd cao. Khi dé chét
khao sat M bj phan huy, chuyén thanh cac nguyén tt tw do.

Diéu nay cé nghia la sau khi nguyén tlr héa, néu dwa mét chum tia birc
xa dién tlr co tan sb bang tan sb cdng hwdng, cac nguyén tir tw do cé thé hap
thu cac blrc xa coOng hwdng nay va lam giam cwdng dd ctia chum blrc xa dién
t clia chum tia chiéu.

Phan cwdng dd clia chum blrc xa dién tir bj gidam la do bi hap thu ty & voi
s6 nguyén t&r tw do & trang thai co ban.

Phwong phap quang phd phat xa nguyén t lién quan dén cac nguyén ti
& trang thai kich thich trong khi phuwong phap quang phé hap thu nguyén ti lai
lién quan dén cac nguyén t&r & trang thai co ban va day chinh 1a nguyén nhan
lam cho phwong phap quang phd hap thu cé dd chinh xac va dé nhay cao hon
nhiéu so v&i phwong phap quang phé phat xa
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Péi v&i mot sb nguyén td phwong phap hap thu nguyén tlr cé thé xac
dinh dén 0,1-0,005ppm, trong khi d® nhay cia phwong phap phat xa chi
khoang 1ppm.

Trong phan tich bdng phwong phap phd hap thu nguyén t&r AAS tly
thudc vao ky thuat nguyén t&r héa mau dung ngon Ira (F-AAS) hay khong
ngon Ira (ETA-AAS) do nhay ctia phwong phap sé tang lén rat nhiéu. Ky thuat
khéng ngon Ira tuy ra d&i sau nhwng da dwoc ap dung rat hiéu qua trong
phan tich va dé nhay cta né cao hon.

Bang 2.1: D& nhay cla cac nguyén té theo phép do AAS

o Nguyén t6 F-AAS ETA-AAS
SO thiy _ _
tw A(nm) Ngon I&ra 99 o
' nhay(ug/mL) | nhay(ng/mL)
01 Ag-328,10 AA 0,05 0,10
02 Al-309,30 NA 0,10 0,50
03 Au-242,80 AA 0,05 0,05
04 Ba-553,50 NA 0,10 0,50
05 Be-234,90 NA 0,10 0,30
06 Bi-223,10 AA 0,10 1,00
07 Ca-422,70 AA 0,05 0,05
08 Cd-228,80 AA 0,03 0,04
09 Co-240,70 AA 0,10 1,00
10 Cr-357,50 AA 0,10 0,80
11 Cu-324,70 AA 0,04 0,05
12 Fe-248,30 AA 0,08 0,10
13 K-766,50 AA 0,05 0,10
14 Mg-285,20 AA 0,03 0,10
15 Mn-279,50 AA 0,05 0,06
16 Na-589,60 AA 0,03 0,05
17 Ni-232,00 AA 0,10 0,10
18 Pb-283,30 AA 0,10 0,20
19 Sr-466,70 AA 0,08 0,20
20 Si-251,60 NA 0,30 1,00
21 Zn-213,90 AA 0,03 0,10

Ghi chu: AA: Ngon Itra( Khong khi + Acetylen)
NA: Ngon Itra( Khi N,O + Acetylen)
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Tat ca cac nguyén tlr co thé hap thu anh sang tai mot bwéc séng riéng
biét twong (rng vé&i mét nang lwong theo yéu cau cua tivng nguyén t&r cu thé.
Nhirng nguyén tl clia cac nguyén td khac nhau cé nang lwong yéu cau
cho chung cling khac nhau.
Dwéi day la mot vai trang thai ndng lwong cé thé co cha nguyén tlr Natri
khi bi kich thich.
:

' 36ey
! 4 Trang théi kich
| Trang:théi kich thichll)
5 lhfch(l! 22eV 330.8 nm
i 5890nm |
| |
+ 0 Trang thai co ban 0.0 eV

Hinh 2.1: Trang thai nang lwong c6 thé c6 cia nguyén t&r Natri

1.2. Sw nguyén twr hoa

Qua trinh chuyén tlr nguyén t&r lién két sang nguyén t& khong lién két
dwoc goi la qua trinh nguyén t& hoéa.

Vi du:

Ta c6 tinh thé NaCl ——> NaCl néng chdy ——> NaCl hoi ——>

Na’+ CI° — Na', CI

DPé nguyén t&r héa nguoi ta dung nhiét dd cao ctia ngon Itra dén khi.

C6 rat nhiéu hédn hop khi nhién liéu cé thé cho nhiét d& cao khi chay,
nhuwng trong phwong phap phd AAS hén hop khi chay dwoc dung phd bién
nhat 12 khi axetylen, nito dioxit N20O, hydro H2 vé&i khéng khi & cac ty 1& khac
nhau.

Tuy thudc vao muc dich phan tich va nguyén té can xac dinh ma chon
hén hop khi chay dat yéu cau vé nhiét do.

Vi du: Ngon Itra ctia hdn hop khong khi-Axetylen cé nhiét d& dén 2000°C;

Con hén hop N,O + Axetylen cho nhiét dé dén 3000°C
Nguyén t&r héa mau phan tich la mét cong viéc hét strc quan trong cud phép
do phd hap thu nguyén t&r. B&i vi chi cé cac nguyén t& tw do & trang thai hoi la
yéu td quyét dinh cwdng dd vach phd hap thu va qua trinh nguyén t& héa mau

74



thwe hién tét hay khéng tét déu c6 anh hudng truc tiép dén két qua phan tich
mot nguyén tb.
2.2.1. Nguyén tir héa mau bang ngon Itra

Theo ky thuat nay ngwéi ta dung nang Ilwgng nhiét cda ngon Itra dén khi
dé hoa hoi va nguyén tlr héa mau phan tich. Vi thé moi qua trinh xay ra trong
khi nguyén t&r hdéa mau la phu thudc vao cac dac trwng va tinh chét ciia ngon
Itra dén khi. Nhwng chi yéu 1a nhiét d6 cia ngon Itra. N6 1a yéu td quyét dinh
hiéu suat nguyén t& héa mau phan tich,
Ngon Ilra d&n khi muén dung vao muc dich héa hoi va nguyén t& héa mau

phan tich né can phai thda man moét sé yéu cau nhat dinh sau day:

Ngon Ira dén khi phai bao quat va cip nhiét déu dwoc mau phan
tich

Nang lwong(nhiét dd) cla ngon Itra phai du I1&n va cé thé diéu chinh
dwoc tuy theo tirng muc dich phan tich méi nguyén tb. Dong thoi lai
phai 6n dinh theo th&i gian va co thé 1ap lai dwoc trong cac lan phan
tich khac nhau d& dam bao cho phép phan tich dat két qua dung
dan.

Ngon Ilra phai thuan khiét. Nghia 1a khéng sinh ra cac vach phd phu
lam khé khan cho phép do hay tao ra phé nén qua I&n gay nhiéu cho
phép do.

Qua trinh ion hoa va phat xa phai khéng dang ké.

Ngon Ilra phai cé bé day du I&én lam tang dé nhay clta phép do..
Trong cac may hién nay, bé day nay cé thé thay déi dwoc tir 2cm
dén 10 cm.

Tiéu tdn it mau phan tich.

Pé tao ra ngon Ira, nguoi ta cé thé dét chay nhiéu hén hop khi khac
nhau, bao gdm mét khi oxy hoa va mét khi chay, M6t sb vi du vé nhiét dé cla
ngon Ira ctia mot sé dén khi dwoc dung trong phép do AAS(Ox: Chéat oxy
héa; Ch: Chét chay; kk: Khdng khi).

Bang 2.2: Quan hé gitra nhiét d6 va loai khi dét

Loai khi Ty Ié khi Nhiét d5(°C)
Khoéng khi Propan 6/1,4 2200
Khdéng khi Axetylen 4,2/1,2 2450
Khdéng khi Hydrogen 4/3 2050
Oxy Axetylen 1/1 2900
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N,O Axetylen 2/1,8 3000
Bang 2.3: Thanh phan khi va nhiét dd ngon Itra
o Thanh nt an O
Loai khi N ) ] Nhiét d6("C)
phan(V/V)(lit/phut)
Khéng khi Axetylen 4,2/0,7 1800
Khéng khi Axetylen 4,2/0,9 2000
Khéng khi Axetylen 4,2/1,1 2300
Khoéng khi Axetylen 4,2/1,2 2450
Khoéng khi Axetylen 4.2/1,5 2400
Khoéng khi Axetylen 4,2/1,6 2300
Bd tach sdng
l don sac y{/ Detector
{::: - [recreaieey

/#h

Bén Catot réng MNION IfraT
Ha

B sl |y dib lidu

Hinh 2.2: So d6 khéi clia mot may phd hap thu nguyén to

Catot réng phi
kim loai phan tich :
. Cita sd, Pyrex

hoac thach anh

\ :
A )

s

Q
®

ALSLs VIS,
%
‘-

Anat, day Tf’ungsten He ho@c Ar & ép
suét thap(1-5 tor)

Hinh 2.3: C4u tao ctia mét dén catot réng(HCL)



Hinh 2.4. Phan bd nhiét 6 ctia ngon Itra

Trong hé théng nguyén t& hod mau cé hai bd phan chinh la dau dét
(Burner head) va buéng phun swong ap lwc aerosol héa (nebulizer)

Dé tao cac hat sol khi tlr dung dich mau nguwoi ta dung cac ky thuat khac
nhau nhw ky thuat phun khi mao dan(pneumatic) va ky thuat siéu am
(ultrasonic). Thwong chi khoang 10% dung dich mau dwoc tao thanh bui khi
véi kich thwéc dat yéu cau khodng tr 5-7 pm, téi da 1a 20 ym,

Trong ky thuat phun khi dung dich mau dwoc danh manh tao thanh céc hat bui
nhd li ti b&i mot qua bi va canh quat rdi tron déu véi hdn hop khi dét va dua
|én bubng dbt dé nguyén t&r hoa.

Trong ky thuat nay téc d6 dan mau anh hwéng nhiéu dén cudng d6 cla
vach phé va phu thudc vao dd nhét ctia dung dich mau.

Bang 2.4. Anh huéng cta tbc dd ddn mau dén cudng dd vach phd.

Toc do dan ‘ . R
x Cuwong dé vach pho
mau |/ph
1,00 0,15
2,00 0,18
3,00 0,206
4,00 0,225
5,00 0,235
6,00 0,230

Tuy vay thong thwdng néu tang téc do dan dén qua gidi han >6ml/ph thi
cwdng dd vach phd sé khong tang tuyén tinh nira cé thé dan dén hién twong
nhiéu hoa hoc.

1.3.Méi lién hé gitra sw hap thu anh sang va mat dé nguyén tr
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Khi c6 ngudn sang véi cudng do biét trwdc cho cac nguyén tlr & trang
thai ndng lwong co ban, mot phan ngubn sang nay bi hap thu béi nhirng
nguyén tir. Ty 1& sy hap thu dwoc xac dinh béi mat dd cua cac nguyén tir.

mat dé nguyén tr

Hinh 2.5. Minh hoa co ban vé sy hap thu nguyén to

Khi nguén sang c6 cuong do biét trwde 1a | di qua Iép dung dich cé ndng
do 1a N va co bé day £ Ngudn sang sé bi hap thu va cudng do sé bj yéu di
thanh I. khi d6 céng thire lién hé gilra | va | la:

| =1, e.¢ND (2.2)

Trong d6 k: hé sb hap thu nguyén t& cta vach phd d&c trwung cho mbi
nguyén tb.

N:Nong dé cla nguyén td trong dam hoi nguyén tir.

£: chiéu day cua cta I&p dung dich.

Néu goi D la cwéng dd clia vach phd AAS ta co:

D = log I/l = 2.303 K.N.2 (2.3)

Trong dé: K 1a hé sb hap thu nguyén t&r dac trwng riéng cho tirng nguyén
t&( c6 thé tra clru trong cac bang)

D la d& gidm cwdng dd cla chum tia khi qua méi trudng hap thu va phu
thudc vao ndng do( N) clia nguyén tlr trong moi trwong.

Khi do d6 hap thu clia modt mau khong biét va dwa vao dd thi chuan
chang ta cé thé xac dinh dwoc ndng do cuta chung.

Trong phép do phé hap thu nguyén tlr, mdi quan hé gitra cwérng dod cla
mot vach phé hap thu clia mét nguyén té phan tich va néng d6 cta né trong
moi trwéng hap thu cling tuan theo dinh luat hap thu quang Lambert-Beer.
Nghia 1a néu chum tia sang don sac cwdng do |, di qua mot méi trwong chira
mot loai nguyén t& tw do ndng dd N va cé bé day la £ cm, thi mbi quan hé gitra
lo va phan cwong do sang | di qua méi trwdng do duoc tinh theo céng thive
trén.

Vi du Khi d& h4p thu dwoc do trén mau c6 nong do 1a 1, 2 va 3 ppm va doé
thi biéu dién sy twong quan gitra do hap thu va ndng dé la mét dwdng thang.
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Dé thi nay la d6 thj chuén.

0.3 L

B1d hép thu
_ cla mau
Bid hap thu
|
|
—tog(1/1) M g .
L Mdng dd coa
| mau chira biét
0 - : - -
[ 1 H ] 4

Néng d6 (ppm)

Hinh 2.6: D6 thj chuan

Céng thirc nay cho ching ta biét mdi quan hé gitra cwong dd ctia mot
vach phé hap thu va néng dé ctia nguyén té & trang thai hoi trong méi trudng
héap thu. Nhwng né chwa cho biét mbi quan hé gitra cwdng d6 cha vach phd
va ndng dé ctia nguyén té & trong mau phan tich.

Nhw vay néu goi ndng do clia nguyén td & trong mau phan tich 1a C thi
chang ta can phai tim mdi quan hé gitra C va N va rdi tir d6 sé& suy ra dwoc
mdi quan hé gitra C va D.

Tuy c6 phirc tap, nhwng tr nhitng két qha thwe nghiém va trong mot
pham vi nhat dinh cta néng d6 C mdi quan hé gitra C va N dwoc xac dinh
theo céng thirc:

N =k. CP (2.4)

Trong dé k 1a hang sé thwc nghiém,

Con b 1a mét hang sb, dwoc goi la hang sé ban chét, né phu thudc vao
ndng dd C, tinh chat hap thu phd ctia mdi nguyén td va tirng vach phd cla
nguyén tb do.

Hang sb b c6 gia tri 0< b < 1. khi néng dé C cla nguyén té phan tich la
nhd, thi b luén ludn bang 1.

Khi C tang thi b nhé dan xa gia tri 1, tién vé 0,

T coéng thirc trén cho thiy, cwdng dd D ciia mot vach phd hap thu la
phu thudc vao 3 thong sb K, £, C. Nhw trong méot phép do thi K [udn ludn la
hang sé, L 1a chiéu dai ctia ngon Ira trong phép do F-AAS hay chiéu dai cua
cuvet cling khéng dbi.

Do d6 D chi con phu thudc vao néng dd C cta nguyén tbé can xac dinh &
trong mau phan tich. Do vay, mét cac tdng quat chang ta co:
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D, =a.C" (2.5)

Day chinh la phwong trinh co s& cua phwong phap phan tich dinh lvgng
dwa theo viéc do phd hap thu ctia mét nguyén té6 dé xac dinh néng do( ham
lwong) ctia nd va mbi quan hé nay dwoc minh hoa trong hinh sau.

p.

-~
-~
-
/—'
C{pg'mlL}
"D /
C {uy.-’ni_}
1 2 3 4 5 & T

Hinh 2.7:Mbi quan hé cia D v&i C
a: Dang binh thwdng; b: Dang dac biét

Néu b bang 1 thi mbi quan hé gitra D va C la tuyén tinh theo phwong
trinh cé dang y = a.10. khi d6 dwéng biéu dién mbi quan hé nay 1a mét dwdng
thdng di qua gbc toa do.

Nhu thwe nghiém cho thdy rang trwdng hop nay la chi cé trong mét ving
nong dé nho. Pay la trwdng hop ly twéng

Phd bién nhat I1a trwéng hop trong hinh 2.7a. Bé Ia trwéng hop chung
cho cho hau hét cac vach phé hép thu cta cac nguyén t6. N6 gdbm mot doan
tuyén tinh (b=1) va mot doan khoéng tuyén tinh (b<1).

NGi chung trong trwdng hop nay thuéng ludn ludn cé mét doan thang cla
dwong biéu dién mbi quan hé gitva D va C & vung néng dd nhd cué nguyén td
phan tich, D6 1a doan OA. V&i cac vach phb nhay thi doan OA nay cang ngan.
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Te 1a vang néng do (rng v&i doan tuyén tinh 1a hep. Vung nbéng dd &ng voi
doan OA dwoc goi la vung tuyén tinh cuad phép do AAS.

Trwong hop tht ba con lai la mét dang phiec tap. Trong trwdng hop nay
mdi quan hé gitra D va C 1a khéng tuyén tinh bac nhét trong bt ky vung néng
dé nao.

Trong phan tich, néu gdp phai tredng hop nay can phai hét strc cha y khi
lap dwong chuan. Nghia la dung nhiéu mau dau cé néng d6 gan nhau dé
dwng dwéng chudn va chi c6 nhw thé ching ta méi xac dinh dwoc chinh xac vi
tri cia dworng chuan. Vach phd hap thu Na-589,0 nm la dai dién trong truwéng
hop nay.
1.4.Cac loai ndng doé trong phép do AAS

Trong phép do phd hap thu nguyén tlr, nguwdi ta thwerng biéu dién néng
dod clia nguyén td phan tich theo may cach sau day:

1.4.1. Noéng dé phan tram(%)

Day la khai niém théng thwdng, né dwoc biéu thi bang sé gam cla chét
phan tich c6 trong 100g mau dem phan tich. Néng d& nay dwoc tinh theo cdng
thire:

C % =™ x100 (2.6)

Trong d6 m, la s gam chét phan tich c6 trong mau Iy dé phan tich, con
m 1a s6 gam mau phan tich. Vi du, néu viét dung dich NaOH 0,1% nghia la
trong 100 gam dung dich c6 0,1 gam NaOH.

1.4.2. Néng dé micrégam/lit.(ppb), hodc mg/ml( ppm)

Loai néng d6 nay dwoc dung phd bién trong phan tich lwong vét va
thwdng dwoc biéu thj theo hai cach:

- Sb micrdgam cla chat phan tich cé trong mét lit dung dich mau

(no/l)

Hay (ppb) hoac micrégam chat phan tich cé trong mot mililit dung
dich mau (ug/ml) hay (ppm).

Vi du, néu viét Cp, = 1,2 (ug/l) thi cé nghia la ct trong 1 lit dung dich
mau sé co 1,2 micrégam cla Pb.

- Sb micrégam cuia chéat phan tich cé trong mét gam mau (ug/g), hay

s& micrégam cla chat phan tich cé trong mét kg mau (ug/kg).(ppb)
Vi du néu Cpy=2, 5(ug/g) thi cé nghia la cr trong 1 gam mau sé c6
2,5 micrégam cua Pb (ppm)
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Ciling hoan toan twong tw, ngwdi ta con dung cac don vi wéc sb cla ug.
D6 1a nanogam (ng), picrdgam (pg). Do d6 cling c6 cac khai niém néng do
ng/l, ng/ml, ng/g, pg/l, pa/ml, pg/g. Cac don vi ug, ng va pg déu kém nhau
1000 14n va méi twong quan ctia ching dwoc chi ra trong bang sau.
Bang 2.5: Mbi quan hé gitra cac loai don vi néng do(véi I=1)
Pon vigdéc | Twong duwong véi | Twong dwong Vo

1000 ppm 1mg/ml 103g/ml

1 ppm 1pg/ml 10°g/ml

1 ppb 1ng/ml 10°g/ml

1 ppp 1pg/ml 10 %g/ml

1 ppf 1fg/ml 10"°g/ml

1 ppa lag/ml 10 8g/ml
Pon vi gbc Twong dwong véi cac don vi sau

' g mg Mg ng pg fg

1 mg 107

1 ug 10° | 10°

1 ng 10° | 10° | 103

1 pg 10 | 10° | 10° | 107

1 fg 10** | 10*? | 10° | 10° | 103

1 ag 108 | 10" | 10* | 10° | 10° | 10°

1.5.M6t s6 anh hwéng trong phép do AAS

Céac yéu td anh hwdng dén két qua phan tich trong phép do phd hip phu
nguyén tl la rat da dang va phuirc tap. Cac yéu té dé cé thé dwoc chia thanh 6
nhom nhw sau:

- Nhém 1: La céc thdng sb cud hé may do phd. Cac théng sb nay can
dwoc khao sat va chon cho tirng trwdng hop cu thé.

- Nhém 2: La cac diéu kién nguyén t&r hoa mau. Cac yéu td nay thé
hién rat khac nhau tuy thudc vao kj thuat dwoc chon dé thwc hién
qué trinh nguyén tlr hoa mau

- Nhém 3: La ky thuat va phwong phap dwoc chon dé& xi ly mau.
Trong cdng viéc nay néu khéng lam can than sé cé thé lam théat
thoat hodc lam nhiém ban thém nguyén td phan tich vao mau. Do
do, dan dén sai sbé trong két qua phan tich mau. Vi thé véi méi loai
mau ta phai nghién ctru va chon ra mét quy trinh x ly pht ho'p nhét.

- Nhém 4: Cac &nh huéng vé phé.

- Nhém 5: Cac anh hwéng cua yéu té vat ly.

- Nhém 6: Cac yéu t6 hoa hoc.
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1.5.1. Do nhay cua phép do

Do nhay la mét dai lwgng chi ra kha nang cia mét phwong phap phan
tich theo mét ky thuat do nao dé dwoc ap dung cho phwong phap phan tich
dé. Phwong phap phan tich c6 do nhay cao trc 1a ndng dd gi¢i han dwdi cd
thé phan tich dwoc la nhé.
a. D6 nhay tuyét déi

Trong phép do AAS, do nhay tuyét déi 1a lwong gam(khdi lwong) nhd
nhat ciia nguyén td can phan tich phai cé trong méi trwéng hap thu dé con thu
dwoc cwdng do cta vach phd hap thu da chon chiém 1% toan bang hap thu,
hay bang 3 1an tin hiéu nén
b. Pé nhay twong déi

D6 nhay twong dbi con dwoc goi la dd nhay ndng do. Do nhay nay duoc
dinh nghia 14 ndng d6 nhé nhat cla nguyén td phan tich c6 trong mau dé con
c6 thé phat hién dwoc tin hiéu hap thu ctia né theo mét vach phd nhat dinh d3
chon va tin hiéu nay phai bdng 1% cutia bang hap toan phan hoac bang 3 lan
dao ddng cla gia tri nén. Loai d6 nhay nay dwoc dung phd bién trong phép do
AAS hon khai niém vé do nhay tuyét doi

Bang 2.6: D6 nhay clia mét sé nguyén tb.

Nguyén t6 D6 nhay theo ETA-AAS

Vach pho(nm) (no/l) (pg/l)
309,30 0,04 45,0

Al 396,20 0,07 60,0
308,20 0,10 80,0

394,40 1,20 120,0

357,90 0,05 15,0

Cr 359,40 0,10 23,0
425,40 0,20 45,0

324,80 0,008 27,0

Cu 327,40 0,015 54,0
216,50 0,050 162,0

248,30 0,005 20,0

Fe 248,80 0,007 35,0
302,10 0,025 72,0

252,30 0,030 100,0
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Bang 2.7: D6 nhay, gi&i han phat hién va khoang xac dinh
cla cac nguyén tb theo AAS

Cac dac trwng cua AAS

Gidi han
Nguyén té | Dén khi dé Po phat Khoang xac
vach do(nm) | nguyén t&r | nhay(ug/mL) | hién(ug/mL) | dinh(ug/mL)
1 2 3 4 5
Al-309.3 N,O - C,H, 1,0 0,2 2-200
Sh-217,6 KK - C5H, 0,4 0,1 1-60
As-193,7 Ar —H, 0,5 0,2 1-50
As —193,7 KK - C5H, 1-2 2,0 10-100
Ba-553,6 N,O - C,H, 0,3 0,2 0,6-60
Be-234,9 N,O - C,H, 0,02 0,01 0-04-4
Bi-223,1 KK - CoH, 0,3 0,2 1-50
B - 249,7 N,O - C,H, 12,0 10,0 25-1500
Cd -228,8 KK - C,H, 0,01 0,003 0,02-2
Cs-852,1 KK - C,H, 0,1 0,03 0,2-10
Ca-—422,7 KK - CoH, 0,05 0,006 0,1-8
Ca-—422,7 N,O - C,H, 0,03 0,008 0,05-4
Cr-357,9 KK - C,H, 0,08 0,02 0,2-15
Cr-357,9 N,O - C,H, 0,15 0,15 0,4-25
Co — 240,7 KK - CoH, 0,1 0,02 0,2-20
Cu-324,8 KK - C,H, 0,04 0,01 0,1-10
Ga-287,4 KK - CoH, 1,0 0,1 2-150
Ge - 265,2 N,O - C,H, 15 0,4 3-200
Au - 2428 KK - CoH, 0,2 0,5 0,5-20
Hf — 307,3 N,O - C,H, 15,0 10,0 30-2000
In — 303,9 KK - CoH, 0,4 0,2 1-100
Ir — 208,9 KK - CoH, 1,0 0,6 2,5-200
Ir — 208,9 N,O - C,H, 8,0 3,0 20-1500
Fe - 248,3 KK - CoH, 0,1 0,02 0,2-20
Pb-217,0 KK - CoH, 0,15 0,05 0,3-25
Pb - 283,3 KK - C,H, 0,3 0,07 0,75-50
Li—670,8 KK - C,H, 0,02 0,005 0,05-4




1.5.2.Gi&i han phat hién

Bén canh khai niém vé& dd nhay, nguoi ta con sir dung vé gidi han phat
hién dbi véi mot nguyén td khi ding mét vach phd dé chirng minh né. Gidi han

phat hién clng c6 hai khai niém twong ty nhw dé nhay. Bo la gi¢i han phat
hién tuyét déi va twong dbi.

a. Gi®i han phat hién twong déi cia mot nguyén t6 theo mét vach phd nhat
dinh c6 thé xem la néng d6 nhé nhat clia nguyén té dé & trong mau phan tich
dé con co thé phat hién dwoc tin hiéu hap thu cia né theo vach phd d6 &

trong mot diéu kién nhét dinh da chon.

b. Gii han phat hién tuyét déi ciia mdt nguyén té la khdi lwong tdi thidu cla
nguyén td d6 can co trong méi trwdng hap thu dé con cé thé phat hién dwoc

tin hiéu hap thu cGa né ciing trong mét diéu kién nhét dinh da chon.

Bang 3.8: Gi&i han phat hién ctia mé sd nguyén té.

Nguyén tb F-AAS ETA-AAS
Vach Twong Tuyét Twong Tuyét
do(nm) ddi(ug/mL) dbi(pg) ddi(ug/mL) déi(pg)
Ag — 328,10 0,002 5.000 0,000001 1
Al — 309,30 0,02 20.000 0,00002 2
AS -193,70 0,15 25.000 0,0001 20
Au - 242,80 0,01 100.000 0,0001 10
Ba — 553,50 0,01 20.000 0,0005 50
Be — 234,90 0,002 1.000 0,00003 3
Bi — 223,10 0,003 500.000 0,0002 20
Ca—-422,70 0,003 1.000 0,00001 1
Cd - 228,80 0,001 1.000 0,000001 0,1
Co - 240,70 0,01 10.000 0,00005 5
C -357,90 0,003 3.000 0,0001 10
Cu-324,70 0,001 2.000 0,00002 2
Fe — 248,30 0,01 10.000 0,00003 3
K- 766,50 0,001 5.000 0,000001 0,1
Li— 670,80 0,0003 10.000 0,0001 10
Mg — 285,20 0,001 100 0,00001 1
Mn — 279,50 0,002 2.000 0,000002 0,2
Mo — 313,30 0,02 200.000 0,00003 3
Na — 589,00 0,0002 2.000 0,000005 0,3
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Ni — 232,00 0,002 10.000 0,0001 10
Pb —-217,00 0,01 20.000 0,00002 2
Pt - 265,90 0,1 100.000 0,002 200
Sb -217,60 0,04 250.000 0,0001 10
Se - 196,00 0,2 250.000 0,0005 50
Si— 251,60 0,05 80.000 0,0005 50
Sn - 235,50 0,02 100.000 0,0001 10
Sr—-460,70 0,002 10.000 0,00005 5
Ti — 364,30 0,05 100.000 0,002 2000
V - 318,50 0,05 20.000 0,001 100
W - 255,10 0,5 10000.000 0,01 10000

Nhw vay, véi mbi mdt nguyén té va mbi vach phd cling c6 gidihan phat
hién khac nhau. Trong mét nguyén td, thi vach phb nao cé kha ndng hép thu
manh sé cé gi&i han phat hién & lwong nhé hay néng dd nhé.

1.5.3. Khoang xac dinh

Trong phép do phd hap thu nguyén t&, viéc dinh lwong mot nguyén té 1a
dwa vao phwong trinh co ban sau:

D; = K.C° (3.7)

Nhw chung ta d& nghién ciru & trén(muc 1.1), trong mdi quan hé nay, D
chi phu thudc tuyén tinh vao C khi b=1. Nghia 1a khi néng dé C rat nhé.

D,=K.C (3.8)

Nghia la chi trong mét khoang néng d6 C nhét dinh va nhd, thi méi quan
hé gitra D va C la tuyén tinh, ’ng dung v&i phwong trinh(5.8). Khodng néng
dd C clia nguyén td phan tich (ng dung véi phuong trinh(5.8) nay dwoc goi 1a
khodng xac dinh(hay la khdang tuyén tinh) ctia nguyén t6 dé theo phwong
phap da néu. Trong khodng néng dd nay thi quan hé gitra D va C la c6 dang
cta phwong trinh téan hoc y = a10. Thwc nghiém cho thay rang khéang xac
dinh dbi véi mbi nguyén tb 1a khac nhau, mdi vach phd khac nhau la rat khac
nhau.

Bang sau la mét vi du vé khoang xac dinh ctia mdt sb nguyén tb theo cac
vach phé cla né trong phép do AAS.
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Bang 2.9.Vung tuyén tinh ctia phép do

Nguyén t6 Do nhay \Vung tuyén
Vach(nm) ((ng/ml) tinh(ug/ml)
Al 309,3 0,2 0,5-15,
396,2 0,5 1,-20,
237,3 1,2 2,-30,
257,4 2,5 4,-50,
Ba 553,6 0,08 0,1-10,
455,4 0,1 0,5-15,
350,1 48,0 50,-500,
Cr 357,9 0,03 0,1-10,
359,4 0,06 0,2-15,
425,4 0,3 1,-25,
429,0 0,6 1,2-30,
Fe 248,3 0,05 0,1-10,
252,3 0,15 0,3-15,
271,9 0,25 0,5-25,
372,0 0,5 0,8-30,
Mn 279,5 0,02 0,1-10,
279,8 0,04 0,2-8,
280,1 0,1 0,4-15,
403,1 0,3 0,8-30,
Ni 230,0 0,04 0,1-10,
331,1 0,1 0,2-16,
234,6 0,25 0,5-25,
3415 0,3 0,6-30,
Cu 324,7 0,01 0,1-5,
327,4 0,02 0,3-8,
2179 0,5 0,8-20,
216,5 0,7 1,-25,
Si 251,6 0,06 0,2-12,
250,7 1,2 2,-12,
288,2 8,0 10,-80,

1.6.Sw héap thu nén
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Sw nhiéu nén cé thé gay ra sw gidm va ciing cé thé lam tang tin hiéu
phan tich. Sy nhiéu nén xay ra khi cac tinh chat vat ly(doé nhét, ddc tinh chay,
strc cdng bé mat) cia mau phan tich va chat chuan khac nhau. Diéu nay co6
thé xay ra khi dung dich mau c6 chira mudi hoa tan hodc axit véi néng dd cao,
dung méi dwoc diung cho mau phan tich va chat chudn khéng gidng nhau.
nhiét d& ban dau cltia cac dung dich khéng giébng nhau.

Vi du khi xac dinh Pb trong mau sinh hoc thi sy hdp thu nén la khéng
dang ké. Nhung khi xac dinh Pb trong nuwéc bién( nén 2.9% NaCl) thi anh
hwéng nay la rat Ién. Do dé trong méi trwérng hop cu thé phai xem xét dé tim
bién phap loai trcr.

Dé loai trir phd nén, ngay nay nguoi ta 1ap thém vao may quang phd hap
thu nguyén ti hé théng bb chinh nén.

Su nhiéu nén

Anh huwdng cla dd nhet
o16}
Thém MeOH
0 e 40 @ |Thém H,S04

Hinh 2.8: Minh hoa sw nhiéu nén do &nh hwéng cltia d6 nhot.

1.7.Sw chen lan cua vach phé

Yéu td nay thueng thay khi cac nguyén té thir ba & trong mau phan tich
c6 néng d6 cao va dé thwdng la nguyén té co s& cud mau.

Vi thé trong méi muc dich phan tich cu thé cin phai nghién ctru va chon
nhirng vach phan tich phu hop dé loai trlr sy chen 1an cud cac vach phd cua
nguyén t6 khac. Mac du phd hap thu nguyén tt 1a rat don gidn nhwng ciing cé
nhirng trwéng hop bi tring I4p vach phd, mét vai truéng hop cu thé dwoc cho
trong bang sau:

Bang 2.10: Sw chen |4n va su trung vach phd ctia cac nguyén té
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. | Budcsong | Nguyéntd | Budc séng
Nguyén t6 % . £

hap thu can tro hap thu
Al 308.33 Vv 308.21
Cu 324.75 Eu 324.76
Fe 271.90 Pt 271.90
Ga 403.30 Mn 403.31
Hg 253.65 Co 253.65
Mn 403.31 Ga 403.30
Si 250.69 V 250.69

Trong méi trwérng hap thu, ddc biét la trong ngon Itra dén khi, nhiéu khi
con co chlra ca cac hat ran rat nhd li ti cla vat chat mau chwa bj hoa hoi va
nguyén t&r hoa, hay cac hat mudi cacbon cué nhién liéu chwa dwoc dbt chay
hoan toan.

Céc hat loai nay thwdng co thé cé & I&p v ngon Ilra. Cac hat nay hodc
hap thu hodc chan duwéng di cud chum sang tir dén chiéu vao méi trudng hap
thy. Do d6 cling gay ra nhirng sai s6 cho két qua do cwdng dd vach phd thuec.

Yéu t6 nay thé hién rat rd khi chon khéng dung chiéu cao cua dén nguyén
t&r hoa mau va khi hdn hop khi chay khéng duwoc dbt chay tét, hay do thanh
phan cud hén hop khi chay khéng dwoc chon phu hop(thwéng 1a qua dw
Acetylen).

2. Phwong phap dinh luong bang phé AAS

DPé xac dinh néng do(ham lwong ctia mdt nguyén td) trong mau phan tich
theo phép do phé hap thu nguyén t& nguoi ta thwdng thuwc hién theo cac
phwong phap sau day,

1. Phwong phap dwdng chuan.

2. Phuong phap thém chat chuan.

2.1. Phwong phap doé thj chuan

Trwéc hét nguwoi ta phadi chuan bi mot day mau dau, ddy mau chuan(
théng thworng 1a 5 mau dau) va cac mau phan tich trong cung moét diéu kién.
Vi du cac mau dau cé néng do ctia nguyén tdc X can xac dinh la C,, C,, Cs,
C., Cs, vd mau phan tich la Cyy, Cyy,... Sau dé chon cac diéu kién phu hop va
do cwérng do cud mot vach phd hap thu cud nguyén té phan tich trong tat ca
cac mau dau va mau phan tich da dwoc chuan bj & trén.
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B hép thu méu
pgfxac dinh__

hap

thy : Méng dd mu xac dinh

0
Méng dd chat chudn

Hinh 2.9: phwong phap d6 thi chuan

Phwong phap nay don gian, dé thwc hién va réat thich hop vé&i muc dich
phan tich hang loat mau cua cung mét nguyén t, nhw trong kiém tra chéat
lwong thanh pham, kiém tra nguyén liéu san xuét.

Vi méi khi dwng mét dwdng chuén ching ta cé thé xac dinh dwoc néng
dd cud mot nguyén tb trong hang tram mau phan tich.

2.2. Phwong phap thém chat chuan

Trong thwe té phan tich, dac biét 14 xac dinh lwong vét kim loai, khi gap
phai cac dbi twong phan tich c¢6 thanh phan phirc tap va khéng thé chuan bj
dwoc mot ddy mau dau(mau chuén) phu hop vé thanh phan véi mau phan
tich, thi tét nhat l1a dung phwong phap thém chat chuan. Chi nhw thé méi loai
trir dwoc yéu td anh hwédng vé thanh phan cud mau(Matrix effect).

Nguyén téc cuad phwong phap nay Ia ngudi ta dung ngay mau phan tich
lam nén dé chuan bi mét day mau dau, bang cach lay mét lwong mau phan
tich nhat dinh va cho thém vao doé nhirng lwong nhéat dinh cua nguyén té can
xac dinh theo tirng bac néng dd(theo cép sb cong).

Vi du lwong thém vao 1a AC; AC,, AC3, AC,,...nhw thé ching ta s& cé mét
day mau chuén la:

Co=Cy
C1 =(Cx + ACy)
C, =(Cx + ACy)
C3 =(Cx + AC»)
C,=(Cx + AC,)
Trong d6 C, la ndng dd cud nguyén té can xac dinh trong m4u phan tich.
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