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T I Ê U  C H U Ẩ N  Q U Ố C  G I A  TCVN 5383 : 1991 

 

 

Dầu thô – Xác ñịnh hàm lượng niken bằng phương pháp                                            

quang phổ hấp thụ nguyên tử 

Crude oil – Determination of nickel content by atomic absorption spectroplotometry 

 

 

Tiêu chuẩn này quy ñịnh phương pháp xác ñịnh niken trong dầu thô bằng phương pháp quang 

phổ hấp thụ nguyên tử với hàm lượng từ 10 p.p.m trở lên. 

1   Bản chất của phương pháp   

Mẫu dầu thô ñược tro hoá trong lò nung ở nhiệt ñộ 550 0C. Sau khi loại hết silic bằng axit flohydric 

dùng axit nitric và clohydric hoà tan cặn còn lại và ñịnh mức bằng nước cất. Nồng ñộ nguyên tố 

niken trong dung dịch ñược xác ñịnh bằng phương pháp quang phổ hấp thụ nguyên tử. 

2   Dụng cụ và thuốc thử  

2.1   Dụng cụ 

-   Máy quang phổ hấp thụ nguyên tử; 

-   Cân phân tích có ñộ chính xác 0,001 g; 

-   Lò nung có bộ ñiều chỉnh nhiệt ñộ tự ñộng; 

-   Chén bạch kim 50 ml; 

-   Bình ñịnh mức 50 ml; 1000 ml; 

-   Buret 10 ml; 

-   Pipet 1 ml; 2ml; 5 ml. 

2.2   Thuốc thử 

-   Axit sunfuric (H2SO4)                 d = 1,84; 

-   Axit clohydric (HCl)                    d = 1,18; 
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-   Axit clohydric loãng                    (1:1); 

-   Axit flohydric (HF)                       d = 1,13; 

-   Axit benzensunfonic; 

-   Niken kim loại (dạng bột); 

-   Dung dịch niken chuẩn 1000 µg/ml; 

Cân 1 g niken kim loại ñã ñược sấy khô trước ở nhiệt ñộ 110 0C trong thời gian 2 giờ. Chuyển 

lượng cân vào cốc chịu nhiệt 250 ml, thêm vào ñó 25 ml axit nitric ñặc, lắc ñều cho tan hết. 

Chuyển vào bình ñịnh mức 1000 ml và ñịnh mức bằng nước cất hai lần. Dung dịch ñược bảo 

quản trong bình polyetylen hay bình thuỷ tinh trung tính. 

CHÚ THÍCH   Các hoá phẩm ñược dùng là loại tinh khiết phân tích. 

3   Cách tiến hành  

3.1  Cách lấy mẫu  

Việc lấy mẫu dầu ñể xác ñịnh niken ñược tiến hành theo TCVN 2715 : 1978. 

3.2  Chuẩn bị dung dịch mẫu  

3.2.1   Tro hoá mẫu dầu  

Cân 5 g mẫu dầu thô trong chén bạch kim, thêm 3 ml axit benzensunfonic nóng chảy ñể giữ các 

kim loại dễ bay hơi. ðặt chén lên bếp ñiện kín và ñun nóng từ từ ñể tránh sôi trào. Châm lửa cho 

dầu cháy thành than. Chuyển chén có mẫu vào lò nung, nâng nhiệt ñộ ñến 550 0C và duy trì ở 

nhiệt ñộ này trong 2 giờ. Sản phẩm thu ñược là một lớp tro mầu trắng xám. 

3.2.2   Hoà tan mẫu 

Thêm vào chén ñựng mẫu 1 giọt ñến 2 giọt axit sunfuric và 2 ml axit flohydric. ðặt chén lên bếp 

ñiện kín, nâng nhiệt ñộ lên từ từ và tiếp tục cô khi không còn khói trắng bốc ra. Thêm 2 ml axit 

clohydric (1:1) vào mẫu và cô cạn. Thêm 3 ml axit nitric, tiếp tục cô cạn. Hoà tan cặn còn lại bằng 

một lượng nhỏ nước cất và chuyển vào bình ñịnh mức 50 ml. ðịnh mức bằng nước cất hai lần. 

3.3   Chuẩn bị dung dịch mẫu trắng 

Việc chuẩn bị dung dịch mẫu trắng giống như chuẩn bị mẫu phân tích (mục 3.2) chỉ khác ở chỗ không lấy 

lượng mẫu. 

4   Tiến hành ño mẫu 

4.1   Chuẩn bị dung dịch chuẩn làm việc 

Từ dung dịch niken chuẩn 1000 µg/ml và nước cất, chuẩn bị các dung dịch có nồng ñộ theo thứ tự 

cao dần: 
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0 µg/ml – 0,1 µg/ml – 0,2 µg/ml – 0,5 µg/ml – 1,0 µg/ml – 2,5 µg/ml – 5,0 µg/ml – 7,5 µg/ml – 10 µg/ml.  

4.2   Chuẩn bị các ñiều kiện ño trên máy 

Các ñiều kiện ño trên máy ñược chọn theo Bảng 1. 

Bảng 1 

Lưu lượng khí (lít / phút) 
Tên nguyên tố Bước sóng 

A0 

ðộ mở khe 

µ 

Dòng làm việc 

của ñèn catot   

mA 
Axetylen Không khí 

Chiều dài 

ngọn lửa    

cm 

Ni  2320 100 15 0,8 5 10 

4.3   Dựng ñường chuẩn  

Lần lượt ño các dung dịch chuẩn theo thứ tự nồng ñộ từ thấp ñến cao và ghi nồng ñộ chất chuẩn trên trục 

hoành và ghi mật ñộ, quang ño ñược trên trục tung. ðường biểu diễn sự phụ thuộc của mật ñộ quang và 

nồng ñộ của dung dịch chuẩn niken tuân theo ñịnh luật Lambert -Beer, khoảng tuyến tính của 

nồng ñộ từ 0 µg/ml ñến 10 µg/ml. 

4.4   ðo mẫu  

Tiến hành ño dung dịch mẫu như khi ño dung dịch chuẩn từ số ño mật ñộ quang suy ra nồng ñộ 

nguyên tố niken có trong dung dịch mẫu. 

5   Tính toán kết quả 

Hàm lượng của niken chứa trong mẫu ñược tính theo công thức: 

                                      M = 
G

VC .
 

trong ñó: 

M là hàm lượng nguyên tố niken có trong mẫu p.p.m; 

C là nồng ñộ của niken có trong dung dịch mẫu µg/ml; 

V là thể tích dung dịch mẫu ñược pha loãng, ml; 

G là lượng cân mẫu thử dùng ñể phân tích, g. 

Kết quả thu ñược là giá trị trung bình số học của các lần xác ñịnh song song, với ñiều kiện chúng 

thoả mãn các quy ñịnh ở mục 6. 

6   ðộ chính xác của phương pháp 

ðộ lệch tương ñối giữa hai lần xác ñịnh song song không ñược vượt quá giá trị nêu trong Bảng 2. 
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Bảng 2 

ðộ lệch cho phép (%) 

ðộ lặp lại ðộ tái lập 

Hàm lượng 

Ni 

15 25 

 

6.1   ðộ lặp lại: ðộ lệch giữa kết quả của hai phép xác ñịnh do cùng một người phân tích tiến 

hành trên cùng một máy trong cùng một ñiều kiện thí nghiệm, không ñược vượt quá giá trị nêu 

trong bảng trên. 

6.2   ðộ tái lập: ðộ lệch giữa kết quả của hai phép xác ñịnh do hai phòng thí nghiệm phân tích 

khác nhau, không vượt quá giá trị nêu trong bảng trên. 

5   Biên bản thử nghiệm 

Biên bản thử nghiệm có những thông tin sau: 

a)   Tên tiêu chuẩn qui ñịnh phương pháp phân tích; 

b)   Kết quả phân tích; 

c)   Những ñiều kiện bất thường xảy ra trong khi tiến hành thử nghiệm; 

d)   Ngày, tháng phân tích, ñơn vị phân tích, tên người tiến hành phân tích. 




