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L&i néi dau
TCVN 11138:2015 hoan toan twong dwong véi ISO 315:1984.

TCVN 11138:2015 do Ban ky thuat Tiéu chuin quéc gia
TCVN/TC102 Quéng sét bién soan, Tdng cuc Tiéu chuan o lwdng
Chét lvgng dé nghi, B& Khoa hoc va Céng nghé céng bb.
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Quang va tinh quang mangan - Xac dinh ham lwgng niken -
Phwong phap do phé dimetylglyoxim va phwong phap do phé
hap thu nguyén tir ngon Itra

Manganese ores and concentrates - Determination of nickel content ~ Dimethylglyoxime
spectrometric method and flame afomic absorption spectrometric method

1 Pham vi 4p dung

Tiéu chudn nay quy dinh hai phwong phap xac dinh ham lweng niken ¢d trong quing mangan va
tinh quing mangan.

Phwong phap A: Phuong phap do phd dimetylglyoxim &p dung cho céc¢ loai quing ¢é ham
lweng niken tir 0,01 % (khéi Igng) dén 1,0 % (khdi lweng).

Phwong phap B: Phuong phép do phd hdp thu nguyén tir ngon Itra &p dyng cho céc loai
‘quing c6 ham leong niken tir 0,005 % (khdi lvong) dén 1,0 % (khéi lrgng).

Tiéu chudn nay dugc st dung cung véi TCVN 11142 (1SO 4297).

2 Tailidu vién din
Céc tai lidu vién din sau la ¢in thiét cho vigc p dung tiéu chuan nay. ©4i véi céc tai ligu vién din ghi

" n#m cdng bd thi ap dung ban duwoc néu, BSi voi cac tai lidu vien din khong ghi n3m céng bd thi 4p
dyng ban méi nhat, bao gdm ca c4c sira @di (néu co).

TCVN 10548-1 (ISO 4296-1), Quidng mangan — L4y méu — Phéan 1. Ly méu don.
TCVN 10548-2 (ISO 4296-2), Quéng mangan — Ly méu — Phan 2: Chuén bj méu.
TCVN 11142 (ISO 4297), Quéng va tinh quidng mangan — Phwong phdp phén tich héa hoc -

Huwéng dén chung.
3 Phwong phap A: Phuong phép do phé dimetylglyoxim

3.1 Nguyén tic
Phan hly phin miu thlr bang céch x( Iy v&i axit sulfuric khi cé hydro peroxit.

Té4ch phan cin khdng tan, gilr lai phan dich loc 1am dung dich chinh.
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Pét gidy loc cé chira phan cin va x( Iy bing axit sulfuric va axit flohydric.

Nung chay phan can da dét véi kali disulfat.

Hoa tan khbi chay trong axit sulfuric va gép dung dich thu dwge nay véi dung dich chinh.
Tach mangan treng dang mangan dioxit.

Phép xac dinh bng do phd tai 460 nm &én 470 nm khi ¢ axit tartaric, natri hydroxit, amoni
persulfat va dimetylglyoxim.

3.2 Phan rng

Phwong phép ndy dya trén sy twong tac cla cac ion niken véi dimetyglyoxim trong mdi tredng
kiém (pH bang 10 dén 11) voi s cd mat cla amoni persulfat tao thanh mét phirc mau. Sy can tré
clia st va cac nguyén t6 khac dwgc ngidn chéin bang phan (rng tao thanh cac phirc hda tan véi
axit tartaric. Mangan dugc tach ra & dang mangan dioxit.

3.3 Thubc thir

3.3.1 Kali bromat (KBrOa).

3.3.2 Kali disulfat (KzS:07).

3.3.3 Axit clohydric, p 1,19 g/ml.

3.3.4 Axit sulfuric, pha loadng 1 + 4.

3.3.5 Axit sulfuric, pha loang 1 + 20.

3.3.6 Axit flohydric, p 1,14 g/ml, dung dich 40 % {khéi lvgng).

3.3.7 Axit tartaric (HOOC — CHOH - CHOH - COOH), dung djch 200 g/l.
3.3.8 Hydro peroxit, dung dich 30 % (khéi lvgng)

3.3.9 Natri hydroxit, dung dich 50 g/l

3.2.10 Amoni persulfat [(NH4)2S206], dung dich 30 g/l.

3.2.11 1,2-dimetylglyoxal dioxim [Dimetylglyoxim] (CsHeOzNz), dung dich 10 g/l.
Hoéa tan 1 g dimetylglyoxim trong 100 ml natri hydroxit (3.3.9).

3.3.12 Niken, dung dich tiéu chuln twong teng véri 1 g Nifl.

Can 1,000 0 g niken kim loai (a8 tinh khiét 99,95 %) cho vao cbe thir ¢ dung tich 250 ml. Hoa tan
niken trong 20 ml hdn hop axit gbm ba phan thé tich axit clohydric (3.3.3) va mét phin thé tich axit
nitric, p 1,40 g/mi.

Bun séi dung dich nay cho dén khi oxit nito ngirng bay ra. Lam ngudi dung dich ndy, sau 86 chuyén
vao binh dinh mire dung tich 1000 ml, pha lo&ng bing nwére dén vach mikc va ldc déu.

1 ml dung dich tiéu chuén nay chira 1 mg Ni.
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3.3.13 Niken, dung dich tiéu chudn twong (g véi 0,01 g Nil.

Dung pipet l4y 10 m! dung dich tiéu chudn niken (3.3.12) cho vao binh dinh mé&c dung tich 1000 ml,
pha losing bing nuréc dén vach mire va lic déu.

1 ml dung dich tiéu chuén nay chira 0,01 mg Ni.

3.4 Thiét b}, dyng cy
C#c thiét bj, dung cy thdng thudng trong phdng th& nghiém va
3.4.1 Chén platin.

3.4.2 May do phd, cé cac bd chon lgc bidn thién lién tyc hodic gidn doan, phi hgp véi cac phép
do tai cac bréc séng tir 460 nm dén 470 nm, va cac cuvet do phl hop.

3.5 Méau thtr

LAy m&u quing mangan theo TCVN 10548-1 (ISO 4296-1) va chudn bj m3u theo TCVN 10548-2
(1SO 4296-2).

St dyng miu thr 43 nghién dén kich thwéc khéng Ién hon 100 pym (duwec kidm tra trén sang c6 kich
thwéce 18 twong (rng) va lam khd khdng khi duéi cée didu kién cla phdng thir nghiém.

3.6 Céch tién hanh
3.6.1 Phin miu thir
Can miu thi v&i khéi lugng dwgc chon tir Bang 1 ty theo ham lwong niken dy kién.

Bang 1 — Khéi lwgng phdn miu thir theo ham lwgng niken

Ham Iwgng niken | Khéi luvgng phdn Pha lodng Phin dung dich | Ham lwgng niken
di kién miuther ' thir clia phdn dung
dijch thir
% (khéi lwgng) g ml ml mg
>0,01 dén 0,05 1,0 100 10 0,010 dén 0,050
> 0,05 dén 0,10 1,0 250 10 0,020 dén 0,040
> 0,10 dén 0,50 1.0 250 5 0,020 @én 0,100
> 0,50 dén 1,0 0,5 250 5 0,050 @én 0,100

3.6.2 Phép thiv tring
Tién hanh phép thir tréng theo tit cd cac burée phan tich.
3.6.3 Phan hiy phdn miu thtr

Cho phin mAu thir (3.6.1) vao trong céc thir dung tich 250 ml, 1am &m bang vai giot nwéc va hoa tan
trong 30 ml axit sulfuric (3.3.4) ¢6 gia nhiét va cho thém tirng giot hydro peroxit (3..3.8) aé phan
hty quang.
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Lam bay hoi dung dich cho dén khi xuét hién khai tréng day dic cla axit sulfuric. D& ngudi, pha loang
bing 40 ml dén 50 m! nwée va loc can khéng tan trén gidy loc trung binh c6 chira mt ligng nhd bét
gidy, sau d6 rira bing nude néng tir sau @én tam Han. Gi lai phan dich loc Iam dung dich chinh,

3.6.4 Xirly cin

Cho gidy loc ¢4 chira cn vao chén platin (3.4.1). Sy khd va dét tai nhigt do tlr 500 °C dén 600 °C. bé
ngudi chén, lam &m ciin biing nuée va cho vao 2 hodc 3 giot axit sulfuric (3.3.4) va cho thém tir 5 mi
dén 7 ml axit flohydric (3.3.6).

Lam bay hoi d&n khd, sau d6 @bt c3n tai nhiét 89 tir 500 °C dén 600 °C cho dén khi axit sulfuric nglrng
béc khai. Lam ngudi chén, cho vao 2 g dén 3 g kali disulfat (3.3.2) va nung chdy tai nhiét @6 tir 600 °C
aén 650 °C. Hoa tan khéi chay trong 10 ml @&n 20 ml axit sulfuric (3.3.5), sau d6 rira chén béng nuée.
Gop dung dich nay véi dung dich chinh (3.6.3).

CHU THICH: Néu biét 14 quing khéng chira cac herp chét niken khong tan, thi ¢ thé bd qua qui trinh tai 3.6.4.

3.6.5 Chudn bj dung djch dé do phd

Pha logng hodc cho bay hoi dung dich gép (3.6.3 va 3.6.4) dé con khoang 150 ml, cho thém 1 g kali
bromat (3.3.1), gia nhiét dung dich dén s6i va duy trl s6i trong 5 min. Loc qua gidy loc trung binh va riva
bing nwéc néng tir thm dén murdi 1An. Ba gidy loc va cin.

Lam bay hoi dung dich cha dén khi khéi axit sulfuric ngleng bay ra, lam ngudi va hoa tan céac mudi nay
trong 10 ml axit clohydric (3.3.3). Chuyén dung dich ndy vao binh dinh mic duec chon phl hep theo
Bang 1, pha loing béng nwée dén vach mirc va léc déu.

Diing pipet 14y hai phan béing nhau clia dung dich nay, chen theo quy dinh trong Bang 1, cho vao hai
binh Ginh mtrc, m&i binh ¢6 dung tich 100 ml. Sau @6 cho vao tirng binh 10 ml dung dich axit tartaric
(3.3.7), 40 ml dung dich natri hydroxit (3.3.9) va 10 ml dung dich amoni persulfat (3.3.10).

Sau dé cho 10 hl dimetylglyoxim (3.3.11) vao mdt phdn miu, va cho 10 ml dung dich natri hydroxit
(3.3.9) vao phan m3u con lai (dung dich ndn). LAc ddu dung dich sau khi @4 cho tirng loai thudc thir. D&
yén dung dich trong khoang § min. dén 10 min. cho dén khi xu4t hién mau &n dinh, sau d6 pha loang
b&ng nuwée dén vach mirc va lac ddu.

3.6.6 Phép dophd
Do d6 hép thy ctia dung dich trong cuvet do, sir dung méy do phd (3.4.2) tai c4c buéc song tir
460 nm Gén 470 nm @& thu dwrgc dd hép thy téi wu, nrde ldm dung dich so sénh.

3.6.7 Léap dwérng chudn

Chudn bj mot loat bay binh dinh mrc dung tich 100 ml, s dung buret che vao ting binh lugng dung
dich niken tiéu chuan (3.3.13) nhw sau: 0,0; 1,0; 2,0; 4,0; 6,0; 8,0 va 10 ml twong (ng v&i 0,0; 0,10;
0,020; 0,040; 0,060; 0,080 va 0,100 mg niken. Binh thir nhét dung @& chudn bj dung dich b chinh
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dwéng chuan. Cho vao 10 ml dung dich axit tartaric (3.3.7), 40 ml dung dich natri hydroxit (3.3.9), 10 mi
dung dich amoni persulfat (3.3.10) va 10 ml dung dich dimetylglyoxim (3.3.11),

Léc d&u sau khi cho tirng loai hda chét vao. B& yén dung dich trong khodng 5 min. dén 10 min. cho dén
khi xu#t hién mau &n dinh, sau d6 pha lodng bing nwéc 8én vach miec va lic déu. '

Do d hap thy clia tirng dung dich nhw qui djnh tai 3.6.6.

Dung dwéng chudn biing cach vé cac gid tri 48 hap thy (trir di gia trj @ hip thy cla dung dich bd chinh
duwdrng chuin) theo cac ham lwgng niken danh nghla clia cac dung dich dwdng chun.

3.7 Bidu thi két qua

3.7 Tinh két qua

Chuyén adi cac sé doc @ hip thy thye clia dung dich thl (thu dwec biing céch trir di sé doc 4o
hap thy clia phép thir tréng va dung dich nén t&r sé doc cla dung dich thr ndy) v& ham lugng
niken bang phuong phip dudng chuln (3.6.7).

Ham Iwgng niken, bidu thi bing phan tram khéi lvgng, dugc tinh theo ¢dng thirc sau:

trong dé

m, x100

m,

x K

m, x1000

= g x10

ma 12 khéi lrgng ctia phAn mau thr tvong tng vé&i phdn miu 1y tt dung dich thi, tinh bing gam;

ms K khéi lugng clia niken ¢ trong phin mau I4y tir dung dich the?, thu duwgc tir dudng chudn, tinh

béing miligam;

K 12 hé sb chuyén dadi dé bidu thj ham lwgng niken & trang thai kho.

3.7.2 Sai sé cho phép clia két qua gitpa cac phép xéc dinh hai lin

Bang 2 - Sai 86 cho phép @i v&i ham lwgng niken

Céc gi4 trj bidu thj bang phan trim khdi legng

Ham lwgrng niken

Sai sé cho phép

Ba phép xéc djnh hai l3n Hai phép x4c dinh hai l3n
= 0,005 dén 0,01 0,003 0,002
> 0,01 dén 0,02 0,005 0,004
> 0,02 dén 0,05 0,007 0,006
> 0,05 Gén 0,1 0,01 0,008
>0,1dén0,2 0,02 0,015
> 0,2 dén 0,5 0,3 0,02
>0,5dén1,0 0,04 0,03
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4 Phuwong phap B: Phwong phap do phd hip thy nguyén tir ngon Iira
4.1 Nguyén tic

Phén hiy ph3n mAu thir bang cach x& Iy voi acid clohydric va axit nitric.

Loc phan c3n khong tan, phin dich loc duge gilr lai 1am dung dich chinh.

D6t gidy loc c6 chira phan cén va xir ly vé&i axit sulfuric va axit flohydric.

Nung chay vé&i natri carbonat. Hoa tan khéi chay trong axit clohydric va gdp dung dich thu duoc
nay véi dung djch chinh.

Phun dung dich vao ngon Ilra clia may do phd hip thu nguyén ti st dung diu @bt khéng khi-
axetylen va do d hép thy tai 232 nm.

So sanh cé4c gia tri hap thy thu dwoc véi cac gia trj thu dwoc tir cac dung dich dwéng chuan.
4.2 Thubc thir

4.2.1 Natri carbonat, khan.

4.2.2 Axit clohydric, p 1,19 g/ml.

4.2.3 Axit clohydric, pha lodng 1 + 4.

4,2,4 Axit clohydric, pha loéng 1 +:50.

4.2.5 Axit nitric, p 1,40 g/ml.

4,2,6 Axit sulfuric, pha lodng 1 + 1.

4.2.7 Axit flohydric, p 1,14 g/ml, dung dich 40 % (khéi lvong).

4.2.8 Céc dung djch nén.

4.2.8.1 Dungdjch A

Hoa tan 20 g mangan kim loai c¢6 dd tinh khiét cao véi 150 ml axit clohydric (4.2.3) b&ng céch dun
néng trong cée thir dung tich 500 ml. Lam ngudi dung dich, chuyén sang binh dinh mirc dung tich
1000 mi, pha lo&ng bang nwéc dén vach mirc va léc déu.

4.2.8.2 Dungdjch B

Hda tan 20 g mangan kim loai cé @6 tinh khiét cao trong 150 mi axit clohydric (4.2.3) khi dang gia
nhiét trong céc thir dung tich 500 ml. Cho vao 40 g natri carbonat (4.2.1) 44 hda tan trwéc @6
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trong nwée. Lam ngudi dung dich, chuyén sang binh dinh mic dung tich 1000 ml, pha lodng béng
nwéc dén vach mre va lac déu.
4.2.9 Niken, dung dich chudn twong (ng véi 1 g Ni/l.

Can 1, 000 0 g niken kim loai (34 tinh khiét 99,95 %) cho vao cbc thir dung tich 250 ml. Hoa tan
niken trong 20 ml cta hén hgp axit gbm ba phan thé tich axit clohydric (4.2.2) va mdt phan thé
tich axit nitric (4.2.5).

Bun séi dung dich dén khi cac oxit nito ngirng thoat ra. Lam ngudi dung dich, chuyén sang binh
dinh mirc dung tich 1000 ml, pha loang bing nwéc dén vach murc va léc ddu.

1 ml dung dich chuin nay chira 1 mg Ni.

4.2.10 Niken, dung dich chuin twong (ng véi 0,05 g Nil.

Ding pipet l4y 10 ml dung dich niken chudn (4.2.9) cho vao binh djnh miec dung tich 200 ml,
pha lodng béng nwéc dén vach mirc va lic déu.

1 ml dung djch chudn nay chira 0,05'mg Ni.

4.3 Thiét b], dung cy

Céc thiét bi, dung cy thdng thwdng trong phéng thir nghiém va
4.3.1 Chén platin.

4.3.2 May do phd hdp thu nguyén tir, c6 dhu abt khdng khi-axetylen.
Méy do phd hdp thy nguyén tl str dung trong phuwong phap nay phai dap (rng céc tiéu chi sau:

a) D nhay t6i thiéu — 4 hap thy cla dung dich dwdng chuin cé ndng @8 cao nhét (xem
4.5.8) téi thidu 14 0,3;

b) D¢ tuyén tinh — 46 dbc cla dwdng chudn bao triim 20 % dai ndng @8 phia trén (biéu thj
bang sy thay ddi 8o h&p thy) khdng nhd hon 0,7 ciia gi tri 46 déc & 20 % ddi ndng dd phia
dwéi khi xac djnh theo ciing phwong phép;

c) D9 bn dinh t6i thiéu — @6 léch chudn @6 hép thy clia dung dich duwdng chuln cé ndng @9
cao nhét va dd léch chudn clia d¢ hap thy ctia dung djch bd chinh duéng chuln, dugc tinh
tir sé lugng @G I6n cac phép do 13p lai, phdi nhd hon twong ng 1,5 % va 0,5 % gia trj
trung binh d8 hép thy cba dung dich dwéng chuén cé ndng dd cao nhét.

M4y do phd hép thy nguyén tlr nén dwgc ndi véi may ghi bidu dd va/hoiic méy doc hién sé.

Céc théng sé clia thiét bj cd thé thay ddi véi tirng loai. Céc thang sé néu tai Bang 3 c6 thé si¥ dung
nhw céc huédng dan.
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Bang 3 - Théng s8 ciia may do phé hép thy nguyén tir

Théng sé Gia trj

Dén niken catot rdng 30 mA
D9 rong khe 0,1 mm
Budc song 232,0 nm
Téc 86 dong khi 11,2 I/min
Téc 66 déng axetylen 1,2 ¥min

4.4 Miu thir

LAy m&u quing mangan theo TCVN 10548-1 (ISO 4296-1) va chudn bj mau theo TCVN 10548-2
{ISO 4298-2).

S dung méu thir da nghidn @én kich thwée khdng Ién hon 100 um (dwece kiém tra trén sang cb Kich
thuére 16 twong rng) va 1am khé khdng kh trong cac didu kién ctia phong thlr nghiém.

4.5 Cach tién hanh

4.5.1 Phin miu thir

Can 1 g miu thr.

4.5.2 Phép thir tréng

Tién hanh phép thir trdng theo tAt ca cac budc phén tich.

4.5.3 Phan hiy phin miu thir

Cho phin mAu thir (4.5.1) vao trong cbe thir dung tich 250 ml, 1am 4m béing vai giot nuéc va hda tan
trong 10 ml axit clohydric (4.2.2) c6 gia nhiét. Cho thém 1 mi axit nitric (4.2.5).

Lam bay hoi dung dich dén khd. Lam ngudi, cho thém 10 ml axit clohydric (4.2.2), sau d6 gia nhiét aé
hoa tan cac mudi tan dwgc. Pha loéing véi khoang 30 mi nwdc néng va loc dung dich qua gidy loc trung
binh ¢é chira mdt lwong nhd bot gidy, sau d6 rira biing axit clohydric néng (4.2.4) tir ndm dén séu 1an,
sau 66 blng nuwéc néng bay hodc tam Ian. Gil lai phdn dich loc Iam dung dich chinh.

4.5.4 Xirly cin

Cho gidy loc chira cén vao chén platin (4.3.1). Lam khd, a6t gidy va cén & nhiét d6 t&r 500 °C aén
600 °C. D& ngudi chén, 1am dm c&n bing nwéc va cho vao tir 2 dén 4 giot axit sulfuric (4.2.6) va
cho tir 5 ml G&n 7 ml axit flohydric (4.2.7).
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Lam bay hoi dén khd, sau d6 dét ciin tai nhigt d6 tir 500 °C dén 600 °C. Lam ngudi chén, cho vao
1g natri carbonat (4.2.1) va nung chay tai nhit 3.tlr 900 °C dén 1000 °C. Héa tach khéi chay trong
20 ml axit clohydric {4.2.3), sau @6 rira chén bang nwéc. Gop dung dich ndy véi dung djch chinh
(4.5.3).

CHU THICH: Néu ¢4 biét quang khang chira céc hop chét niken khang tan, thi c6 thé bd qua qui trinh a4
néu tai 4.5.4.

4.55 Chuin bj dung djch a8 do hip thy nguyén tir

Chuy&n dung dich gép (4.5.3 va 4.5.4) vao binh dinh mr¢ dung tich 100 ml, pha lo&ng béing nwéc dén
vach mirc va lic ddu.

Tuy thude vao ham lweng niken dy kién, st dyng dung dich a3 chudin bj hoc chuydn mét phan dung
dich nay (xem Bang 4} vio binh dinh mic dung tich 100 ml, cho thém dung dich nén (4.2.8.1 hosc
4.2.8.2 tuy theo céch x( Iy cén) va axit clohydric (4.2.2) phi hep theo Béng 4, pha loéing bang nwdc
@én vach miee va léc déu.

Bang 4 - Dung djch a& do hip thy nguyén tir

Dy kién phin Ham twgng niken | Dung dich nén Axit clohydric
tram nrirlt(ée:: trong Lrgng miu dodit;g% :;«;‘ng (4.2.8) (4.2.2)
% (khéi lweng) ml pg/ml mi mi
20,005 dén 0,1 - > 0,5 dén 10 - -
> 0,18én0,5 20 > 2dén10 20 12
> 05dén1,0 10 > 5dén10 22,5 13,5

4.5.6 Day dung djch dwdng chuin
4.5.6.1 Ham lwgng niken dy kién trén 0,02 % (khéi lugng)

Chun bj sau binh djnh mirc dung tich 100 ml, ding buret cho vao tirng binh mét lwong béng: 0,0; 4,0;
6,0; 10,0; 15,0; va 20,0 ml dung dich chuén niken (4.2.10), twong (g véi: 0; 2,0; 3,0; 5,0; 7,5; va 10 pg
Ni/l. Binh d3u tién diing d& chuin b dung dich bé chinh dwdng chudn, Cho vao 25 ml dung dich nén
(4..2.8.1 ho3c 4.2.8.2 thy theo cach xi¥ Iy c&in) va 15 ml axit clohydric (4.2.3), pha lodng béng nurére dén
vach mirc va lac géu.

4.5.6.2 Ham lwong niken dy kién nhd hon 0,02 % (khéi lwgng)

Chu#n bj sau binh dinh mee dung tich 100 ml, dung buret cho vao tirng binh mét lwgng bing: 0,0; 1,0;
2,0; 2,5; 3,0; va 4,0 ml dung dich chudn niken (4.2.10), twong &ng véi: 0; 0,5; 1,0; 1,25; 1,5; va 2,0 pg
Ni/l. Binh dAu tién dung @& chudn bj dung dich bé chinh duéng chudn. Cho thém vao 25 ml dung dich
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nén (4..2.8.1 hoc 4.2.8.2 tlly theo céch x(r Iy c&n) va 15 ml axit clohydric (4.2.3), pha loéng béng nwéc
Gén vach murc va lic déu.

CHU THICH: Déi v&i cac thiét bj cb 66 nhay cao, c6 thé st dyng cac phan dung dich chun it hon hoc c6 thé sir
dung dung dich chuln pha lo&ng hon.
4.5,7 Didu chinh may do phd hip thy nguyén ti

Téi wu hda tin hieu cia thiét bj nhu md ta tai 4.3.2. Dt bwéc séng tai 232,0 nm dé thu dwge a9 hap
‘thy téi thidu. Sau 10 min gia nhiét treée diu dét, didu chinh nhién liéu va ddu dét aé thu dwec @)
hAp thu 1&n nhét trong khi hiit dung dich duéng chudn cao nhét (4.5.6).

Phun nudc va dung dich dwéng chuln cao nhét (4.5.6) & @am bdo sé doc khéng bj iréi va sau dé
dast sé doc ban dhu cho nwéce vé a6 hdp thy zero.
4.5.8 Do phd hip thy nguyén ti

Phun nwé&c cho dén khi lai thu dwoc sé doc ban diu. Phun dung dich dwéng chuén cao nht (4.5.6)
va dung dich thr cubi ciing (4.5.5) theo thir tir ¢ hap thy tang dan, bat d3u tién hanh vé&i dung
dich thr tring (4.5.2), dung dich bd chinh dudng chudn va dung dich thr cubi cung (4.5.5) duoc
phun tai cac didm thich hgp trong cac day. Khi da thu dugc tin hiéu én @inh déi v&i tieng dung
dich, ghi lai cac sé doc. Phun nwéc gitra cac Hn phun ting dung dich duwéng chuén va dung dich
thir (4.5.5). :

Lép lai phép do It nhét hai 1An, néu cin thi chuyén a8i cac gi4 trj trung binh sé hoc clia cac sé doc
a6i v&i tirng dung dich dweng chudn vé a8 hap thy. Thu duge dd hép thy thye clia tirng dung dich
duwdng chulin bing cach trir di & hap thy trung binh clia dung dich bd chinh Gwéng chuln.

Theo cach twong tw, thu dwec d hap thy thye clia dung di;-.:h thir bing céach trir di d¢ hép thy cda
dung dich thi» trdng (4.5.2).

4.5.9 Lap dwdng chudn

Dyng Gudng chudn bing cach vé cac gia tri 4 hép thy thire clia cac dung dich dwdng chuln (4.5.6)
theo céc ndng dd cha niken, tinh béng microgram trén mililit.

4.6 Bidu thi két qua
4.6.1 Tinh két qua

Chuyédn a8i cac sé doc dd hép thy thyec clia dung dich thir v& microgam niken trén mililit bing
phwrong phép dudng chuin (4.5.9).

Ham lwgng niken (Ni), biu thj bdng phan tram khéi lvgng, tinh theo ¢éng thirc sau:

P VX100 o pyV

= K
mx10° mrxlO‘)<
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trong d6
pni 1 ndng dd cia niken trong dung dich thi, tinh bang microgram trén mililit;
V  lathé tich cudi cing clia dung dich thir, tinh bang milit;
m 12 khdi lugng clia mAu thir trong thé tich cudi cling cda dung dich thik, tinh bang gam;

K 14 hé sb chuyén ddi dé biéu thi ham lugng niken & trang théi khd.

4.6.2 Sai sé cho phép cuia két qua gilra c4c phép xac dinh hai lin
Bang 5 - Sai sé cho phép déi v&i ham Iwrgng niken

Cac gi4 trj bidu thj bling phan trém khdi lrong

Ham lwgng niken Sai 86 cho phép
Ba phép xac dinh hai 1in Hai phép xac djnh hai lin
> 0,005 dén 0,01 0,003 0,002
> 0,01 dén 0,02 0,005 0,004
> 0,02 4én 0,05 0,007 0,006
> 0,05 dén 0,1 0,01 0,008
>0,13dén0,2 0,02 0,015
>0,2d8n0,5 0,03 0,02
>0,5dén 1,0 0,04 0,03
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