TIEU CHUAN NGANH

10TCN 813:2006

PHAN BON - PHUONG PHAP XAC BINH CHI TONG SO BANG PHEP O PHO HAP THU
NGUYEN TU

1. Pham vi 4p dung

Tiéu chuén nay ap dung dé xac dinh ham lwgng chi tdng so trong cac loai phan bén cé chira chi
2. Tiéu chudan trich dan

10TCN 301-2005 Phan tich phan bén- Phwong phap |ay mau, chudn bi mau

3. Quy dinh chung

3.1. LAy mau, xt ly mau

L&y mau, chudn bi mau theo 10TCN 301-2005

3.2. Bon vi nong do6 str dung trong phép do

Pon vi ndng dd str dung trong phép do la mot phan triéu (goi la ppm) dwoc biéu thi theo hai cach:

- P68i véi mau la chat 16ng khi ty trong dung dich miu bang mdt, don vi néng do la
microgam/mililit (viét tat pg/ml) hay miligam/lit (viét tit mg/L).

- D6i véi mau la chat ran don vi ndng do la microgam/gam (viét tat pg/g), hay miligam/kilogam
(viét tat mg/Kg).

4. Phwong phap xac dinh ham lwong chi
4.1. Nguyén tiac

Chuyén hoa céac hop chéat chira chi trong mau thanh chi hoa tan trong dung dich. Chi duogc
nguyén tlr hoa bang k§ thuat ngon Itra axetylen-khdng khi nén. Xac dinh ham lwgng chi bang
phép do phé hap thu nguyén ti¢ & vach phé 283,3nm; khe do 0,7nm. Si* dung phwong phap
dwong chuén trong phép do

4.2. Phwong tién tho

4.2.1. Hoa chat

- Hod& chat sir dung trong phép do cé do tinh khiét quang ph6 (SPA)
- Axit clohydric dac HCI (d=1,19)

- A xit nitric dac HNO; (d=1,40)

- Axit peclohydric dac HCIO, (d=1,54)

- Chi nguyén chat hodc nitrat chi Pb(NOs),

- Nwéc cat phu hop véi TCVN 4851-89 va nwéce siéu sach ¢ dién tré Ion hon 16 MEG Q, pH 5,6
dén 6,8- twong dwong véi nwdc ding cho phan tich phé hap thu nguyén ti

4.2.2. Thudc ther

- HOn hop cwong thuy HNO; va HCl ty 1é 1:3

Tron axit HNO; dac véi axit HCI dac ty 1é 1:3 (thé tich/thé tich), chudn bi trwéc khi dung (dung
ngay)

- Dung dich 10% HCI, dung dich 1% HCI

L&y 236,4ml axit clohydric dac vao céc da co sn 500ml nwde cét siéu sach, hoa tan roi chuyén
sang binh dinh mérc 1000ml, thém nwéc dén vach dinh mirc, dwoc dung dich 10% HCI. Pha
lodng dung dich 10% HCI muoi lan dwoc dung dich 1% HCI. Bao quan kin trong lo thuy tinh



- Dung dich tiéu chuén chi 1000mg/L (dung dich tiéu chudn géc)

Can 1,000gam Chi nguyén chét, hoa tan bang 50ml dung dich axit HNO3 ty I& 1:1 (thé tich/thé
tich), dinh mirc bang nwéc cét siéu sach thanh 1000ml hoic 14y 1,598 gam Pb(NO3), hoa tan
bang 50ml dung dich axit HNO; ty & 1:1, dinh mirc bang nwéc céat siéu sach thanh 1000ml. Bao
quan kin theo quy trinh chat chuan

Sau khi pha dung dich tiéu chuan goc phai ki€ém tra va hiéu chinh lai ndng dé dung dich tiéu
chuan géc, sai léch khdng qua + 2mg/L (so v&i dung dich tiéu chuan chi di kém theo may)

4.2.3. Thiét bi dung cu

4.2.3.1. Thiét bi do: Str dung thiét bi do phd hap thu nguyén tir, nguyén tir hod mau bang ky thuat
ngon Ilra axetylen va khong khi nén véi dén catot rong chi (vach phé 283,3nm; khe do 0,7nm; do
nhay 0,1ug/ml; gi¢i han phéat hién 0,45 pg/ml. Ciing c6 thé do & vach phé 217,0nm; khe do
0,7nm)

Thiét bi do bao gom cac phan chinh sau day:

- May chinh AAS, dén catot réng chi (ky hiéu HCL Pb)

- May tinh va phan mém chuyén dung

- Binh khi nén axetylen, I&p van khi axetylen

- May nén khong khi ap lwc dau ra 6n dinh & 450kPa

- Ngubn dién 220V 6n dinh, st dung qua 6n ap tw dong 10KVA
- Hé théng hat xa khi doc, diéu hoa nhiét dé khdng khi, hat &m

4.2.3.2. Bép phan huy mau co diéu khién nhiét do tir 50 dén 400+ 2°C, 6ng phan huy dung tich
250ml

4.2.3.3. Cén phan tich dé chinh x4c + 0,0002gam
4.2.3.4. Pipet ty dong 1; 2; 5;10ml, dd chinh xac + 0,005ml
4.2.3.5. Binh dinh mdrc dung tich 10; 25; 50; 100ml, d6 chinh xac £ 0,05ml

4.2.3.6. Ray nhwa 2mm, t0 sdy 200+ 2°C, phéu loc dudng kinh 8mm, gidy loc va cac dung cu
kh&c trong phong thi nghiém

4.3. Tién hanh thov
4.3.1. Phan huy mau
St dung hén hep cudng thuy dé phan huy mau

- Can 2+ 0,001gam mau da duoc chuén bi theo 10TCN 301-2005 cho vao binh phan huy (khdng
dé dinh mau & c6 va thanh binh)

- Thém 15 ml hén hop cwdng thuy vao mau, ngam 4 gi¢r (hoac dé qua dém)

- Tang dan nhiét d6 dén 120°C, dé sobi nhe khoang 60 phut

- Than trong tang nhiét do 1én 200°C, duy tri khoang 180 phut, trong binh xuét hién khéi dam dac,
dén khi lwgng axit duw trong binh con khoang 2ml dung dich trong la duoc

- D€ ngudi, thém 5ml nwée, dun séi nhe khoang 5 phut

- Chuyén toan b0 dung dich va can tir binh phan huy sang binh dinh mrc 100ml, thém nuéc dén
vach dinh mirc, lac déu, dé lang qua dém, loc dung dich nay dwgc goi la dung dich sau phan huy
dé xac dinh chi

-Chuén bi dong thoi hai mau trdng khéng c6 mau phan bén, ti€n hanh cung diéu kién nhuy mau
th&r phan boén



Lwu y: Tuy theo ki€u loai thiét bi phan huy, ham lwong chi trong mau cao hay thap, co thé giam
Iurong hén hop cudng thuy va thoi gian ngdm mau, thdi gian phan huy téi miec t6i thi€u. Treong
hop dung dich phan huy mau khéng '"trong" can lam ngubéi mau rbi thém vai giot axit
pechlohydric, phan huy tiép khodng 30 phdt

Theo d6i thuong xuyén qua trinh phan huy mau, khéng dé trao ban mau ra ngoai va khéng dé kho
mau (néu thiéu axit phai cho thém nhung khéng cho qua du)

4.3.2. Pha dung dich day tiéu chuan chi

- LAy chinh xac 10ml dung dich tiéu chuan géc Pb 1000mg/L cho vao binh dinh murc dung tich
100ml, thém dung dich 1% HCI t&i vach dinh mirc, thu dwoc dung dich tiéu chuan Pb 100mgy/L.
Pha lo&ng dung dich tiéu chuan Pb 100mg/L hai lan dwoc dung dich Pb 50mg/L

- St dung bay binh dinh mtrc dung tich 100ml, cho vao mbi binh thr tw s6 ml dung dich tiéu
chuan Pb 50 mg/L, dung dich 1% HCI vira da 100ml, thu dwoc day dung dich tiéu chuén chi.
Xem bang 1

Bang 1: Pha dung dich day tiéu chuan chi tir 0 dén 5mg/L

S6 hiéu binh SO S1 S2 S3 S4 S5 S6

Nong do day tiéu chudn Pb| 000 | 0,50 1,00 2,00 | 3,00 4,00 | 5,00
(mg/L)

Dung dich Pb 50mg/L lay vao 0 1 2 4 6 8 10
moi binh (ml)
Dung dich 1%HCI thém tG&i 100 100 100 100 100 100 100

vach dinh murc

Luu y: Dy tiéu chudn chi béo quén trong ti lanh,cd thé dé trong mét tudn. Moi day tiéu chuén cé
moét mau chuan kiém tra va mot khodng gidi han xac dinh (theo chi dan ctia nha sén xuét thiét bj)

4.3.3. Kiém tra thiét bi trwwéc khi str dung

4.3.3.1. Kiém tra nguon dién

Ngudn dién cung cdp 6n dinh 220 + 2V, cac thiét bi dung dién déu dugc ndi ti€p dat
4.3.3.2. Kiém tra ngudn cung cap khi axetylen

Ham lwong axetylen khéng nhé hon 99,6%, van khi axetylen dé dang hiéu chinh ap lwc, ap luc
khi trong binh khéng nhd hon 600 kPa (85 psig), ap Iwc khi dau ra duy tri 6n dinh & mikc 83 dén
96 kPa (12 dén 14 psig). Binh khi axetylen phai duwoc dé dirng yén lang 24 gid triede khi st dung

4.3.3.3. Kiém tra ngudn cung cap khéng khi nén

May nén khong khi cé ap lwc ngudn 800 kPa (101 psig), ap lwc khi dau ra on dinh tir 350 dén
450kPa (50 dén 65 psig), khong khi khd sach, tuyét d6i khéng st dung binh khi oxy

4.3.3.4. Kiém tra hé théng hat xa khi doc, nhiét do, am do

Hé thong hat x& khi doc chuyén dung chiu dwoc nhiét d6 600°C, nhiét dé khong khi trong phong
may 6n dinh (dao déng khéng qua * 3°C), d6 4m khong khi [u6n luén thap hon 85%

4.3.4. Cai dat cac tham s@, hiéu chinh va khéi dong may

4.3.4.1. Lap dén catot rdng chi vao may, bat cong tdc may

Két ndi lién lac gitka may AAS va chuong trinh phan tich, chon k¥ thuat phan tich ngon Itra
4.3.4.2. Cai dat cac tham s6 co ban cho dén catot rong

- Ky hiéu nguyén t6: Pb, s6 th( tw cla dén




- Cuong do dong: 10mA (thuwong dat & mirc 65 dén 75% cudng do cuc dai ghi trén den catot
rong)

- Loai den: HCL

- Vach pho 283,3nm; khe do 0,7nm

- Chon "OK" cho thiét bi ty dong chap nhan cac tham s6 da cai dat

4.3.4.3. Hiéu chinh dén catot rong

- Hiéu chinh tiéu diém chum tia t&i vi tri chinh gitra dau dot

- Hiéu chinh huéng di ctia chim tia sao cho tin hiéu nang lvgng clia dén ¢ gia tri cao va 6n dinh
nhat (xem hinh H1; H2)

4.3.4.4. Hiéu chinh chiéu cao dau dot

- Str dung dau dét loai 10 dén 12cm cho k¥ thuat ngon Itra axetylen-khdng khi nén

- Hiéu chinh chiéu cao dau dét t&i vi tri mat dau dét cach tiéu diém cham tia tlr 2 dén 3mm (xem
hinh H1; H2)

4.3.4.5. Hiéu chinh khe d6t song song véi chum tia

Hiéu chinh khe dét ndm phia dwdi chim tia va song song v&i chim tia, chum tia sé& di qua vang

trung tam ngon Itra, bé day ctia méi tredrng hap thu sé& 1a 16n nhét (goc léch a bang khéng). (xem
hinh H1, H2).

Tiéu didm chim tia
Trung tam ngon lira

(HL) Vit chfu:rLIia (H2) Cdu tao ngon Lira

4.3.4.6. Hiéu chinh téc dd dan mau

Hiéu chinh téc do dan mau sau khi da bat ngon Iira, quét mau chuén kiém tra dé hiéu chinh toc
d6é dan mau cé do hap thu Ién va 6n dinh nhat

4.3.4.7. Cai dat cac tham s6 cho may AAS
- Cai dat cac tham so chinh

Ky hiéu nguyén t6: Pb

Vach ph6: 283,3nm; khe do 0,7nm

Do chiéu cao: peak. Tin hiéu: AA

Thoi gian doc: 3 giay

S0 lan doc lap lai: 5 dén 10 1an (tuy theo sai sd phép do)



Ché d0 ngon Itra: C,H.-khong khi nén

T6c do, ty 1é khdng khi/axetylen (Air/C,H; khoang 6/1,4)

(Va cac théng sé khac néu cé)

- Cai dét cac tham s dwong chuan

Chon phuong phap dwong chuén

DAy tiéu chuén chi 0,00; 0,50; 1,00; 2,00; 3,00;4,00; 5,00mg/L

bon vi do mg/L

4.3.4.8. Hiéu chinh lai ty 1& khi va t6c d6 dan mau

Sau khi bat ngon Ira, quét kiém tra do hap thu ctia mau chuén kiém tra,

trong lic quét hiéu chinh lai ty 1& khi va t6c dé dan mau dé cé do hap thu Ién va 6n dinh nhét, sau
do co thé hiéu chinh do khuyéch dai tin hiéu dé dat t¢i do hap thu nhw da dwoc quy dinh cho
mau chuén kiém tra

Lwu y: Néu viéc hiéu chinh den va dau dét da téi wu thi sau khi bat ngon Itra khéng can hiéu
chinh lai, néu chuwa thi can hiéu chinh lai

4.3.5. Xay dwng dwong chuan

- Khi thiét bi lam viéc & trang thai 6n dinh khoang 20 phat (ngon Itra da chay déu mau xanh) thi
ma&i xay dwng dwong chuén

- M&i dworng chuén co6 it nhat nam diém
- Hé sb twong quan cla dudng chuén khong nhd hon 0,9999
- Mbi dwdng chudn c6 mdt khoang ndng dd giG¢i han do cho phép va mot mau chuén kiém tra

-Trong qua trinh do mau, can thuéng Xuyén ki€ém tra cac gia tri cia duwong chuén, néu thay doi
phai xay dwng lai dwong chuan va do lai mau

4.3.6. o dung dich méu
4.3.6.1. Xt ly dung dich mau trwée khi do

Quét mau dung dich dé xac dinh chi, kiém tra do hap thu dé biét can pha long bao nhiéu lan.
Cach xtr ly pha loang xem bang 2

Bang 2: Xt ly pha lodng dung dich mau

Pha loang Lwong hat dung dich mau dé Dung madi pha loang Cong(dung dich
He s6 F pha loang 1% HCI mau+dung moi)
(1an) (mi) (ml) (mb)
2 lan 5 05 10
5 lan 5 20 25
10 lan 5 45 50
20 lan Pha lodng 10 lan, ti€p theo pha lodng 2 lan thanh 20 lan
50 lan Pha lodng 10 lan, ti€p theo pha lodng 5 lan thanh 50 lan
100 lan Pha lodng 10 lan, ti€p theo pha lodng 10 lan thanh 100 lan

Lwu y: Nong dé axit trong dung dich do khodng tir 1 dén 2% HCI la thich hop, dung dich mau cé
néng dé axit qua manh hodc néng dé ion can tré qua Ién can pha lodng nhiéu lan sé giam duwoc
anh hudng nén téi két qua phép do



4.3.6.2. Bo dung dich mau

- Po dung dich mau trdng, do dung dich mau tiéu chudn chi Omg/L

- Po 1an lvot dung dich mau ciing diéu kién do dung dich day tiéu chuén
- D0 léch chuan cltia phép do RSD nhoé hon 5% duwgc chap nhan

- Sau khi do khoang muoi mau phai do lai kiém tra bang mau chuédn kiém tra hodc mau chuén cé
noéng do twong dwong mau do

- Khir hiéu ¢ng lvu mau bang nuéc cat sau mdi lan do (5 dén 10 gidy)

4.4. Tinh toan két qua

4.4.1. Cong thire tinh

- Khéi lwvgng chi trong mau tinh theo mg/Kg (ky hiéu Pb mg/Kg)
(a-b)xFxV

Pb mg/Kg =
m

Trong do:

a Nong do dung dich mau do da pha lodng (mg/L)

b Nong do dung dich mau tréng da pha loing (mg/L)
F Hé s6 pha loang dung dich mau sau phan huy

V Thé tich dung dich m&u sau phan huy (ml)

m Khéi lwvgng mau phan huy (gam)

4.4.2. Sai s phép do

Két qua phép thir ki€m nghiém la gia tri trung binh cla it nhat hai lan |&p lai ti€n hanh song song.
Sai léch két qua gitra cac lan Iap lai so v&i gia tri trung binh cla phép thr khéng Ién hon 0,5%
gia tri tuyét déi dwoc chdp nhan

PHU LUC B
(Tham khao)

PHUONG PHAP XAC BPINH CHi IéNG SO BANG PHEP DO PHO HAP THU NGUYEN TU VOI
THIET Bl PERKIN-ELMER AAS 3300

Mbi loai thiét bi do phd hap thu nguyén t&r c6 mét tinh ndng va thao tac ky thuat riéng, song c6
thé tham khao phu luc B dé ap dung trén céc loai thiét bi twong duong

B.1. Pham vi 4p dung (xem muc 1.)
B.2. Tiéu chuén trich dan (xem muc 2.)

Xem tai lieu huéng dan clia Perkil-elmer AAS 3300: - Atomic Absorption Laboratory Benchotop -
Moden 3300 Atomic Absorption Spectrometer - Analytical Methods for Atomic Absorption
Spectrometry

B.3. Quy dinh chung (xem muc 3.)
B.4. Phwong phap xac dinh

B.4.1. Nguyén tac (xem muc 4.1.)
B.4.2. Phwong tién thir (xem muc 4.2.)



Thiét bi Perkin-elmer AAS 3300 di kem theo phan mém chuyén dung "GEM", nguyén t&r hoa
mau bang ngon Ira axetylen va khong khi nén, den catot rong Chi (vach phé 283,3nm; khe do
0,7nm, dé nhay 0,1ug/ml, gi&¢i han phat hién 0,45ug/ml).

Thiét bi do bao gom cac phan chinh sau day:

- May Perkin-elmer AAS 3300

- Pén catot rdng chi (ky hiéu HCL Pb)

- May tinh va phan mém chuyén dung "GEM"

- Binh khi nén axetylen, I&p van khi axetylen

- May nén khéng khi GAST Model 3HBE-31T M303X

- Ngudn dién 220V 6n dinh, sr dung qua én ap tw déng 10KVA
- Hé thdng hat xa khi doc, hat am, diéu hoa nhiét dé khong khi
B.4.3. Tién hanh tho

B.4.3.1. Phan huy mau (xem muc 4.3.1.)

B.4.3.2. Pha dung dich day tiéu chuan chi (xem muc 4.3.2.)
B.4.3.3. Kiém tra thiét bi trwéc khi str dung (xem muc 4.3.3.)

Ap luc khi axetylen dau ra duy tri 6n dinh & mirc 96 kPa, khdng vuwot qua 103 kPa, ap lwc khong
khi dau ra duy tri 6n dinh & mdc 450 kPa

B.4.3.4. Hiéu chinh va khé&i dong may

Lap dén catot rdng chi vao may, bat cong tdc may AAS (chd mdt phat), bat cong tdc may tinh va
vao chuong trinh phan tich "GEM", két ndi lién lac gitta may AAS va may tinh (AA-INST-EXE),
chon k¥ thuat phan tich ngon Itra (Flame), thuc hién cac budrc:

- Buwéec mot mé cira s6 dén (align lamp)

Cai dat cac thong s6 co ban cho dén catot rong chi
S6 th ty clia den: (No)

Ky hiéu nguyén t6 (Elements): Pb

Cuong dé dong (Current): 10 mA

Loai dén (Lamps): HCL

Vach pho (Wavelength): 283,3nm

Khe do (Slit): 0,7nm

Chon s6 thi tr clia dén (No), thiét bi tw dong chap nhan cac thong sb da cai dat

Align lamps
AA Repeak Wavelength 283.3
AGC/AIC 55 Slit 0.7
Energy Current 10.0
Lamp Elements Current Lamp Wavelength Slit
(No) (mA) (nm) (nm)

1 Pb 10 4HCL 283.3 0.7




