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Phwong tién do quang phoé hap thu nguyén tir - Quy trinh
kiem dinh

Atomic Absorption Spectrometer — Verification procedure

1 Pham vi ap dung

Vin ban ky thuat nay quy dinh quy trinh kiém dinh ban dau, kiém dinh dinh ky va
kiém dinh sau stra chira di v6i phuong tién do quang pho hap thu nguyén tir (AAS) ¢6
pham vi budc song tdi thiéu tir 190 nm dén 770 nm, gidi han phat hién ctia phuong
tién do va pham vi lam viéc cho phép nhu trong phu luc 2.

2 Gidi thich tir ngiv
Céc tir ngir trong vian ban nay duoc hiéu nhu sau:
2.1 Dung dich thir tréing

La dung dich ¢6 chira tat ca cac cht ngoai trir nguyén t6 can xac dinh c6 cung nong do
giéng nhu yéu cau cho viée chuin bi dung dich chuan qui chiéu cta cac nguyén té do.

2.2 Dung dich chuan

La dung dich chira ndong d6 da biét chinh xac cta nguyén td can xac dinh va dugc dung
deé kiém dinh, hi€u chuan va thir nghiém phuong tién do.

2.3 Gi6i han phat hién ctua phuong tién do (LoD)

La hé sb phém chit duoc tinh béng ba 1an do léch chuén quan tric duoc cua nhiéu
dudng nén, thiét 1ap bang cach do tin hi€u dau ra tir dung dich thir trang.

2.4 B¢ lap lai

La muc d6 gan nhau giira cac két qua cua phép do lién tiép cing mot dai luong sir
dung cung mot phuong tién do trong cung mot diéu kién va trong mdt khoang thoi
gian tuong doi ngan.

2.5 Pham vi 1am viéc (d9 tuyén tinh)

La pham vi ndng d6 cia mot nguyén to can xac dinh trong dung dich ¢ thé do dugc
trong gidi han qui dinh.

3 Cac phép kiém dinh
Phai 1an luot tién hanh cac phép kiém dinh ghi trong bang 1.
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Bdng 1
TT Tén phép kiém dinh muc cua Ban | Pinh Sau
quy trinh | g3, | gy | sirachira
1 | Kiém tra bén ngoai 7.1 + + +
2 | Kiém tra k¥ thuat 7.2 + +
3 | Kiém tra do lwong 7.3
3.1 |Kiém tra do lap lai 7.3.1 + +
3.2 | Kiém tra gidi han phat hién 7.3.2 + +
3.3 | Kiém tra ph i lam vié
1Aem rAa p, am vi lam viéc 233 N N
(d6 tuyén tinh)
4 Phwong tién kiém dinh
Céc phuong tién dung dé kiém dinh duoc néu trong bang 2.
Bdng 2
. o < < oA . Ap dung cho
Tén phuong tién Dac trung ky thuat do luong R .
TT | diing dé kiém dinh ba di€u myc cua
g ! Co ban quy trinh
1 Chuén do lwong
L1 |Dung dich chuin kim | D0 khong dim bao do twong doi: 73.1;
' loai dugc chung nhan | <1 % 71.3.2;7.3.3
2 | Phwong tién do khac
- C6 t6i thiéu 3 gia tri budc song déc
\ X trung dugc phan bd déu va phu hop
2.1 i : :
Ben cathode rong Hg v6oi1 pham vi bude song cua PTD. 63
- B6 chinh xac: <0,5 nm
: - Pham vi do: (1, 2, 5, 10) mL,;
2.2 | Pipet - Cap chinh xac: A 03
. : , - Dung tich: (50; 100) mL;
2.3 | Binh dinh muc - Cip chinh xic: A 6.3
- Pham vi do nhiét do: (0 + 50) °C;
Phuong tién 5‘1‘0 nhiét | Gia tri d0 chia: 71 °C;
24 |d6 va d0 am modi | - Pham vi do do am khong khi: 5
truong (25 + 95) %RH,;
Gia tri d6 chia: 1 %RH.
3 | Phuong tién phu
3.1 | HNOs; HCI - D tinh khiét phan tich 7'3'71;3753'2;




DPLVN 353 : 2020

Tén phwong ti¢n Dic trung ky thuit do lwong Ap dung cho
TT | diing dé kiém dinh . diéu muc ciia
: ) co'bin quy trinh
. L 2 - Nuéec loai 2 sir dung trong phong thi | 7.3.1;7.3.2;
3:2 | Nuce tinh khiet nghiém theo TCVN 4851 : 1989. 7323

5 Piéu kién kiém dinh

Khi tién hanh kiém dinh, phai dam béao cac diéu kién méi trudng sau day:
- Nhiét do: (23 % 5) °C;

- P am khong khi: < 80 %RH (khong dong suong);

- C6 hé théng thoat khi.

6 Chuan bi ki¢ém dinh

Trudc khi tién hanh kiém dinh phai thuc hién céc cong viéc chuan bi sau day:

6.1 Phuong tién do can kiém dinh (sau day goi tat 1a PTP) phai dang hoat dong binh
thuong va dugc ki€m tra van hanh hoat dong theo ding yéu cau ctuia nha san xuat quy
dinh trong tai liéu k¥ thuat.

6.2 Chon phuong ti¢n kiém dinh theo muc 4, dung dich chuan kim loai dugc chon st
dung tuong ung doi voi tung ky thudt cu thé nhu trong bang 3*.

Bang 3
Nguyén t 5 Budc song G161 han phat hién Pham vi lam viéc
(nm) (mg/L) (mg/L)
PTP quang phé hdp thu nguyén tir sir dung ky thudt ngon lira
Cu 324,7 0,003 08+8
Cd 228,8 0,002 0,3+3
Pb 283,3 0,05 5+50
Nguyén t 5 Budc song G161 han phat hién Pham vi lam viéc
(nm) (ug/L) (ug/L)
PTD quang pho hdp thu nguyén tu sur dung ky thudt lo graphite
Cu 324,7 0,2 4 +40
Cd 228,8 0,03 02+2
Pb 283,3 0,3 12 =120
PTP quang phé hdp thu nguyén tir siv dung ky thudt hydrua
As 193.7 0,15 04+4

PTP quang phé hdp thu nguyén tir sir dung ky thudt héa hoi lanh

Hg

253,7

0,2

8 + 80
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* C6 thé lua chon thay thé sir dung cdc nguyén to khdc cho phii hop nhw qui dinh
trong Phu luc 2.

6.3 Chuan bi dung dich thir trang va dung dich chuan

- Dung Eljch thir tring: d}mg dich axit (HNO3 hodc HCI) nong do 0,1% (hoic theo
hudng dan cta nha san suat).

- Dung dich f:hqén: chuan bij tdi thiéu 5 diém dung dich chun ¢6 néng do khéc,nhau
du;(_rc phan b6’ déu, phu hop vo1 pham vi lam viéc nhu qui dinh trong muc 6.2, doi véi
moi nguyén to can xac dinh.

7 Tién hanh kiém dinh

7.1 Kiém tra bén ngoai

Phai kiém tra bén ngoai theo cac yéu cau sau day:

- Phuong tién do duoc kiém dinh phai phu hop voi tai liéu ky thuat vé hinh dang bén
ngoai, kich thuéc, nhan hiéu, nguon dién str dung va phu kién kém theo.

- Hién trang tem kiém dinh (néu c6).

- Ly lich sir dung phuong tién do dugc cap nhat trong qué trinh hoat dong (néu c6).

7.2 Kiém tra ky thuat

Phai kiém tra k¥ thuat theo cac yéu cau sau day:

7:2.} Pén sir dung phai c6 khoang phd dap tmg dugc pham vi bude séng ciia nguyén
to can xac dinh.

7.2.2 Kiém tra trang thai hoat dong binh thuong cua PTD AAS theo tai li¢u ky thuat
cua nha san xuat.

7.2.3 Kiém tra do chinh xac budc song caa PTD AAS

Do chinh xac bu’c’rq song duoc kiém tra bang cach do pho phat xa ciia dén cathode rong
Hg (theo myc 4) dé xac dinh céc gia tri budc song dac trung.

Tién hanh do t6i thiéu 3 1an lién tiép tai cAc gia tri budc song dic trung phl hop véi
pham vi budc song cia phuong ti¢n do.

Sai s6 16n nhat cho phép cua budc song 1a = 2 nm.

7.3 Kiém tra do lwong

7.3.1 Kiém tra d9 lip lai

- Chon nguyén t6 can xéac dinh phi hgp nhu qui dinh trong muc 6.2.

- Chon dung dich chuan c6 gia tri néng do twong dqong Vol kho@ng gia tri ¢ diém giira
cua pham vi lam viéc nhu qui dinh trong muc 6.2 dé€ tién hanh kiém tra do 1ap lai.

- Dung PTD doqtéi thiéu 5 1an lién tiép dung dich chuan di chon. Ghi két qua do duoc
vao bién ban kiém dinh ¢ phu luc 1.

- 6 léch chuan tuong ddi (Sy) cua cac két qua do dugce tinh theo cong thirc sau:

S, =~ x100%; (% tuong ddi) (1)

X
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Trong do: s - do léch chuan cta cac két qua do, duogc tinh theo cong thurc:

)

n - sb lan do;
Xi - gid tri do thur 1;
X - gia tri do trung binh ctia n 1an do l3p lai.
- D¢ léch chuan twong d6i (Sr) khong duoc 16n hon:
+ 2% d6i v6i PTD AAS sir dung k¥ thuat ngon lira;
+ 5% d6i voi PTD AAS sir dung k¥ thuat 16 graphite, k¥ thuat hoa hoi lanh va k¥
thuét hydrua.
7.3.2 Kiém tra giéi han phat hién ciia phwong tién do
- Chon dung dich thir tring va mot dung dich chuan c6 néng d6 phu hop ddi véi mdi
nguyén t6 can xac dinh da chuan bi trong muyc 6.3 dé tién hanh kiém tra giéi han phat
hién cua PTD.
- Thuc hién t6i thiéu 5 1an do lién tiép d6i v6i mdi dung dich thir tring va dung dich
chuan tai budc song twong ng cta cac nguyén to can xac dinh. Ghi két qua do duoc
vao bién ban kiém dinh ¢ phu lyc 1.
- G161 han phat hi¢n cua PTD (LoD) dugc tinh theo cong thurc:

Y-V,

S

SD,
LoD =3x——=-xC;, ; (ug/L hodc mg/L) (3)

Trong do:
LoD: gi6i han phat hién tai budc song twong Ung clia nguyén t6 can xac dinh;
SD, : d6 1éch chuan do dugc dung dich thwr tréng;
Cs : ndng d6 dung dich chuan ciia nguyén td twong tng can xéac dinh;
Yo : gia tri d6 hdp thu trung binh do dugc cua dung dich thi tring.

Y s© gia tri 6 hip thy trung binh do duoc ctia dung dich chuan tai nong do Cs.
- Gid1 han phat hién cua PTD khong dugc 16n hon gia tri qui dinh trong phu luc 2.
7.3.3 Kiém tra pham vi 1am viéc (d9 tuyén tinh)
- Chon nguyén t6 can xéac dinh phu hgp nhu qui dinh trong muc 6.2.
- Chon dung dich chuan di duoc chuan bi trong myc 6.3 dé xay dung duong chuan voi
it nhat 5 di€ém nong do khac nhau phu hgp v6i1 pham vi lam viéc nhu qui dinh trong
muc 6.2.
- Lan luot tién hanh do tdi thiéu 3 1an lién tiép tai mdi diém nong d6 dd chuan bi & trén
theo thr tu tir gia tri nong do thap dén gia tri nong d6 cao va ghi két qua do dugc vao
bién ban ¢ phu luc 1.
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- Thiét 1ap duong chuan véi cac két qua do dugc. Do tuyén tinh duoc danh gia dua vao
hé sb twong quan tuyén tinh r2.

Hé s6 twong quan tuyén tinh tinh toan nhu sau:

o
r.) — S % X
o
g (4)
Trong do:
r: hé sb twong quan
S: d6 ddc cua dudng chuan:
n(X,Y)-ZX.Y,
ny x;- (Z x,-)z (5)

ox: d6 lIéch chuan cua cac gia tri nong do da biét:

1

n-1

(6)
oy: d6 léch chuén cua cac gia tri hép thu do duoc:
1
_ Z (Y: - )7)2 ?
' n-1
(7

- Hé s6 tuong quan tuyén tinh r? khong nho hon:
0,98 dbi véi PTD AAS sir dung k¥ thuat ngon lura;

0,95 d6i voi PTD AAS sir dung k¥ thuat 10 graphite, ky thuat hoa hoi lanh va ky
thuat hydrua.

8 Xir ly chung

8.1 Phuong tién do quang pho hap thu nguyén tir sau khi kiém dinh néu dat cic yéu
cau quy dinh dbi véi mot hodc nhiéu k¥ thuat sir dung theo quy trinh kiém dinh nay
dugc cap ching chi kiém dinh (tem kiém dinh, dau kiém dinh, gidy chimg nhan kiém
dinh ...) d6i voi mot hodc nhiéu k¥ thuat st dung theo quy dinh.

8.2 Phuong tién do quang pho hap thu nguyén tir sau khi kiém dinh néu khong dat mot
trong cac yéu cau quy dinh cia quy trinh kiém dinh nay thi khong dugc cap ching chi
kiém dinh m&i va x6a dau kiém dinh cii (néu c6).

8.3 Chu ky kiém dinh ctia phuong tién do quang phd hap thu nguyén tir: 12 thang.



Phu luc 1

Tén co quan kiém dinh BIEN BAN KIEM PINH
............................... SO: i
LI L o) (X0 T 1T 1<) 1 e (o SRR
KHBU ..ottt 1 ST
CO SO SAN XUAL:....voveeecreseesee s NEM SAN XUAL ..o
Dac trung KF thUAL: ..o s
Phuong phap thuC NIEN: ...
(@Yo 1 o 131 o O UTRRR

NRIEt 0. .vviiiiiiee e PO am: .o
INGUOT TNUC NIGN: .. sb et e reers
NQAY thC NN ..ot eers
DA GIEM TNUC NIEN 1ottt ettt et e s e eeeen e e eeeeen e,
Ché d6 kiém dinh: Ban dau O binh ky O Sau stra chira [
K¥ thuét st dung: Ngon lra 0 L0 graphite O Hydrua O Hoéa hoi lanh OO
KET QUA KIEM PINH
1. Kiém tra bén ngoai: bat O Khong dat O
2. Kiém tra ky thuit: Pat [ Khong dat O
- Bén str dung: bat O Khong dat O
- Trang thai hoat dong: bat O Khong dat O
- b6 chinh xac budc song:
~ Budc song dac trun
Dén cathode rong (ngm). .
Hg 1 2 3 n

Gia tri chirng nhan

Gia tr1 do duoc
lan 1
lan 2
lan 3

Trung binh




Peén cathode rong
Hg

Buoc song dac trung

(nm)

3

Sai sO

Sai sb cho phép

Két luan

3. Kiém tra do lwong:

- Kiém tra do lap lai:

bat [

Khong dat O

Nguyén to

Budc song (nm)

Gia tr1 do duoc

Trung binh

Do 1éch chuan
do duoc

Do 1éch chuan

cho phép

Két luan

- Kiém tra giéi han phat hién ciia PTD:

Nguyén to

Dung
dich thur
trang

Dung
dich thur
trang

Dung
dich thu
trang

Budc song (nm)

Lan do lap lai

Gia tri do duoc

1

2

3

10




Nguyén to

Dung
dich thur
trang

Dung
dich thur
trang

Dung
dich thur
trang

Budc song (nm)

Lan do lap lai

Gia tr1 do

duoc

4

5

Trung binh

G161 han phat
hién do duogc

G161 han phat
hién cho phép

Két luan

- Kiém tra pham vi lam viéc (do tuyén tinh):

Nguyén t6:

2....

3. ...

Lan do 1ap lai

Gia tri do duoc

1

2

3

Trung binh

Hé s6 twong quan
do duoc

Heé s6 twong quan
cho phép

Két luan

AR TUAIL «.ooe e

Nguwoi soat lai Nguwoi thue hién

11



Bang 1

Phu luc 2

NHUNG PAC TRUNG PO LUONG CUA PTP QUANG PHO HAP THU

NGUYEN TU SU DUNG KY THUAT NGON LUA

Ngtuéyen Buf?: r;;’)ng Kiéu ngon lira (;ZE)L) Khoézlrﬁéléir)l Vigce
Al 309,3 N20-C2H> 0,05 10 - 100
Sb 217,6 Air-CoH: 0,08 440
As 193.7 Air-CzHz hay N2O-CoH» 0,25 10 - 100
Ba 553,6 N20-C2H> 0,02 5-50
Be 234,9 N20O-C2H> 0,002 0,3-3
Cd 228,8 Air-CoH: 0,002 0,3-3
Ca 422,7 Air-C2H> hoac N20-CzH> 0,004 1-10
Cr 357,9 Air-C2H> hoac N20O-CzH» 0,005 0,8-8
Co 240,7 Air-CzHz 0,008 12-12
Cu 324,7 Air-CoH> 0,003 0,8-8
Fe 248,3 Air-CoH> 0,006 1-10
Pb 283,3 Air-CoH> 0,05 5-50
Li 670,8 Air-CoH> 0,002 04-4
Mg 285,2 Air-CoH> 0,0005 0,08-0,8
Mo 313,3 N20-C2H> 0,1 7-70
Ni 232,0 Air-CoH» 0,02 15-15
Se 196,0 Air-C2H> hoac N20O-CzH> 0,2 6 —60
Ag 328,1 Air-CoH» 0,002 0,6-6
Na 589,0 Air-CoH» 0,0008 0,15-15
Sr 460,7 Air-CoH2 hoac N20O-CzH> 0,012 16-16
\Y/ 318,4 N20O-CzH> 0,1 20 — 200
Zn 213,9 Air-CoH> 0,002 02-2

ChU Y: Tham khdo cdc gid tri dwoc cung cdp béi nha san xudt thiét bi (néu c6)
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Bang 2

NHUNG PAC TRUNG PO LUONG CUA PTP QUANG PHO HAP THU
NGUYEN TU SU DUNG KY THUAT LO GRAPHITE

Nguyén té Budc song LoD Khoang lam viéc
(hm) (Ho/L) (Ho/L)
Al 309,3 0,2 4-40
Sb 217,6 0,8 11-110
As 193.7 1 10 - 100
Ba 553,6 0,2 4-40
Be 234,9 0,03 1-10
Cd 228,8 0,03 0,2-2
Cr 357,9 0,1 4-40
Co 240,7 0,2 8 - 80
Cu 324,7 0,2 4-40
Fe 248,3 0,2 3-30
Pb 283,3 0,3 12 -120
Mg 285,2 0,004 01-1
Mo 313,3 0,45 12 -120
Ni 232,0 1 20 - 200
Se 196,0 2,5 8 - 80
Ag 328,1 0,05 0,5-5
\Y 318,4 4 40 - 400
Zn 213,9 0,03 0,3-3

ChU Y: Tham khdo cdc gid tri dwoc cung cdp béi nha san xudt thiét bi (néu co)

Bang 3

NHUNG PAC TRUNG PO LUONG CUA PTP QUANG PHO HAP THU
NGUYEN TU SU DUNG KY THUAT HYDRUA VA HOA HOI LANH*

Nguyén t6 Budce song LoD Khoang lam viéc
(nm) (g/L) (ug/L)
As 193.7 0,15 04-4
Sb 217,6 0,24 0,8-8
Hg 253,7 0,2 8- 80
Se 196,0 0,24 0,6-6
Sn 286,3 1,0 4 -40

* Thuy ngan dugc xac dinh bé“mg k¥ thuat hoé hoi lanh.

Céc nguyén to khac trong bang 3 duoc xac dinh bang k¥ thuat hydrua. Nhiing gié tri ghi &
bang la gjé tri thu’du:(jc v6i 50 mL dung dich mau va viéc xac dinh dugc thyc hi¢n trong
nhirng diéu kién to1 wu.

ChU Y: Tham khdo céc gid tri dwoc cung cdp béi nha san xudt thiét bi (néu c6)
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