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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN9909:2013

Pa voi -
Xac dinh ham lwong natri va kali —
Phwong phap quang phé hap thu nguyén tir

Lime Stone - Determination of sodium and postassium by Atomic absorption spectroscopy
method

1. Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phwrong phap phan tich quang phd hép thy nguyén tl ngon Itra xac dinh cac
nguyén té natri va kali c6 ham lwgng tir 1.10"* dén 10 % trong @4 véi, phuc vy cho diéu tra co ban dia
chét v& khoang san, tham dé khoang san.

2. Tai liéu vién dan

Céc tai liéu vién din sau 13 cin thiét cho viéc 4p dyng tiéu chudn nay. Déi véi cac tai liéu ghi ndm cong
bé thi 4p dung phién ban dwoc néu. Déi véi cac tai liéu vién din khdng ghi nm céng bé thi ap dung
phién ban mé&i nhét, bao gdm ca céc sira ddi, bd sung (néu cd).

TCVN 4851 (ISO 3696), Nudc ding dé phén tich trong phong thi nghiém — Yéu céu ki thudt va
phuong phép ther

TCVN 7151 (ISO 648), Dung cu thi nghiém bang thuy tinh — Pipet mét mirc
TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cy thi nghiém bang thuy tinh — Binh dinh mdre

TCV N 9924:2013, DAt, d4, quing — Quy trinh gia céng méu si¥ dung cho céc phuong phép phén tich
héa hoc, héa ly, ronghen, nhiét.

3. Nguyén tic cua phwong phap

M3u sau khi phan huy thanh d ung dich bang hdn hgp axit flohidric va axit pecloric dwgc phun vao ngon
Ira acetylen-khéng khi. LAn lugt do cwong dé vach phé hép thy clia cac nguyén tl tw do cla tirng
nguyén té & trang thai hoi, tir d6 tinh ra ham Iugng nguyén té theo phwong phap @b thj chudn.

4. Héa chét, thubc thir

Trong qué trinh phan tich, chi st dung thubc thl¥ loai tinh khiét phan tich va nwéc phi hgp véi loai 2
5
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clia TCVN 4851 (ISO 3696).

4.1 Axit clohidric, d = 1,14.

4.2 Axit pecloric, d = 1,68.

4.3 Axit clohidric, d = 1,19, dung dich 0,5% va dung dich 5%.

4.4 Canxi oxide, dung dich ¢ ndng @4 25mg/ml (theo Ca0). Hoa tan 2,5 gam canxi oxide trong 20 ml
axit clohidric (1+1). Pha nwéc dén thé tich 100 ml.

4.5 Natri clorua.

4.6 Kali clorua.

4.7. Dung djch tiéu chudn géc cac nguyén té natri, kali st dung cac dung dich chudn quang phd

c6 dd chuin 1000 mg/l (1000 ppm) clia tirng nguyén té c6 ban sin trén thj tredng hoXc diéu ché

tlr cac mudi nhw sau:

e Dung dich tiéu chudn natri @6 chuin 1000 mg/l: Hoa tan 2,5420 g natri clorua khan (NaCl) trong

nudc. Pha lodng dén thé tich 1 lit trong binh dinh mdrc, l&c k. Bdo quéan dung dich trong binh

polyetylen. S

e Dung dich tiéu chuén Kali 46 chuin 1000 mg/l: Hoa tan 1,9070 g kali clorua khan (KCI) trong nuéc.

Pha loang dén thé tich 1 lit trong binh @inh m(re, lac ky. Bdo quan dung dich trong binh. polyetylen.

4.8. Dung djch tiéu chuln 1am viéc:

e Tir cac dung dich tiéu chuln gbc, chudn bj cac dung dich tiéu chudn lam viéc nhw sau:

o Dung dich A c6 d8 chuin 100 pg/ml (100 ppm): L4y chinh x4c 10 ml dung dich tiéu chuan gbe cho

vao binh djnh mirc 100 ml, pha lodng bing nuédc cit dén vach, lac ky.

Dung dich B cé @3 chudn 10 pg/ml (10 ppm): LAy chinh xac 10ml dung dich tiéu chudn A cho

vao binh dinh mirc 100 ml, pha loang bang nuwdc cat dén vach, 1&c ky.

5. Thiét bj - Dung cu

Cac thiét bj, dung cu phong thir nghiém théng thudong, bao gdm pipet mét mirc, binh dinh
murc phu hgp véi cac quy dinh trong TCVN 7151 (ISO 648) va TCVN 7153 (ISO 1042), (trr khi
¢6 quy dinh khéc), va cac thiét bj, dung cy sau.

5.1 May quang phé hip thy nguyén ti»

B& phan chinh cla thiét bj:

- C6 phan mém didu khién thiét bi;

- Khe do cé thé didu chinh d rong dén 0,1 nm;
- Khodng budc song : 185 dén 900nm;

- Diéu chinh nén dén D2;

- Dén cathode rdng clia nguyén td phan tich;

- Hé théng ngon Itra; diu dét;

- Hé théng cung cép khi dét;
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Va cac hé théng phu kién cn thiét khac cho thiét bj hoat ddng

5.2 May nén khdong khi.

5.3 Binh khi nén acetylen 2 98,5%..

5.4 Dén catot réng natri, kali.

5.5 Can phin tich, d chinh xac 2.10* g.

5.6 Chén bach kim, c6 dung tich 30 mk

5.7 Pipetchiavach 1, 2, S5ml,

5.8 Binh djnh mic, ¢6 dung tich 50, 100 va 1000 ml.

6. Chuin bj mau thir

Chudn bj va gia céng mau thlr theo TCVN 9924:2013, D4t, 44, quiing — Quy trinh gia cdng mAu st
dung cho cac phwong phap phan tich héa hoc, hoéa ly, ronghen, nhigt

7. Cach tién hanh
7.1. Phén huy phdn miu thir

Can 0,1000 gam mAu cho vao chén bach kim. ThAm wét m3u bang mét it nwde. Thém tie tir 5-7 ml axit
flohidric d=1,14; 2-3 ml axit pecloric d=1,68. Bun trén bép dién dén thoét khéi trng day dic. Dé ngudi,
tia nwéc rea quanh thanh chén. Tiép tuc dun dén can khé. '
Hoa tan muéi trong chén biing 10 ml axit clohidric 5%. Chuyén dung dich vao binh dinh merc 50 ml
ho3c 100 ml. Rira sach chén va dinh mrc dén vach béng. axit clohidric 0,5%. LAc d&u dung dich. D&
l4ng dung dich rdi dem do phd hép thy nguyén tie.

- Tién hanh 1am ddng thdi mAu trdng (mu khéng quéng).

7.2. Chudn bj ddy dung djch chudn

Day dung dich chudn clia c4c nguyén té ¢ ndng d6 theo thir ty sau: 0,1; 0,2; 0,5; 0,8; 1,0 pg/ml.
Lan lwot 1y chinh xac mét thé tich dung dich B va cac thude thir khac theo chi din & bang 7 cho vao
binh dinh mirc 50 ml. Binh mirc dén vach bing axit clohidric 0,5%, lic d&u.

Bang 1. Chuan bj day dung dich chuén

Sé | Thétich dung [Thé tich dungdjch| Thé tich dung | Néng d$ nguyén
TT djch B (ml) canxi (ml) - dichHCI5% té(ug/ml)

1 0,5 2 Pén 50 0,1

2 1,0 2 -50 0,2

3 25 2 -50 0,5

4 4,0 2 - 50 0,8

5 5,0 2 -50 1,0

6 0,0 2 -50 0,0
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7.3. Tién hanh phan tich

Tién hanh do phd hdp thy nguyén ti& clia cac nguyén té & didu kién phu hop: buwéc séng, khe séng,
chiéu cao ngon Ilra, cwdng dd dong dén catot, lvu lwgng acetylen, lvu lwgng khong khi, géc nghién
clia dén nguyén t&r héa, khodng ndng d tuyén tinh ... dugc khdo sat & didu kién téi wu treedc khi tién
hanh do.

8. Tinh két qua

8.1 Tinh ham lwgng nguyén té

Cong thirc tinh ham lwgng K (hodc Na) theo phwong phép diém chuén:
DV, K
D,,.G

%X =C,), 10~

trong dé:
Cen: - Ndng dé nguyén té phan tich trong dung dich chun, g/ml.
Due: D hap thu quang clia dung dich chudn.
D: - D6 hip thy quang clia dung dich phan tich.
Vem: - Thé tich dinh mirc dung dich mau, ml.
K: - Hé sé pha lodng dung dich miu.
G: - Khéi lwgng phan mau thiv, g.
Hé s tinh chuy&n ham Iwgng tir nguyén té ra oxide:
Na — Na,0 k= 1,347
K —K;0 k= 1,205
(Vi cAc hé thiét bj phan tich hién dai dwgc tinh toan trén phan mém dé cho ra két qué phan tich).

8.2 Sai s6 phan tich
Sai léch 16n nht gika hai k&t qua x4c dinh song song hodc déi song khéng vuret qué gia tri A trong

béng 3 sau:
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Bang 3. Sai sb cho phép clia phwong phap déi véi K, Na

SéTT Déi{%‘?‘;’é’z‘g‘;“g Sai léch tuyét déi (%)

1 0,0002 + <0,0005 0,0002

2 | 0,0005+<0,0010 00005
3 0,0010 + <0,0020 0,0008
4 0,0020 + <0,0050 0,0015
5 0,0050 + <0,0100 0,0020
6 0,010 + <0,020 0,0050
7 0,020 + <0,050 , 0,007
8 0,050 + <0,100 0,010
9 0,10 +<0,20 0,020
10 0,20 + <0,50 0,030
11 0,50 + <1,00 0,050
12 1,00 + <2,00 0,070
13 2,00 + 5,00 : 0,15

9 Bao cao thir nghiém

Béo cao thir nghiém bao gdm céc théng tin sau:
a) Vién dan tiéu chuan nay;
'b) Nhan dang miu thi;

¢) Tén va dja chi phong thtr nghiém;

d) Ngay tién hanh thir nghiém;

e) Ngay bao céo két qua ther;

f) BAt ky cac dac diém da ghi nhan trong qua trinh xac dinh, cac thao tac khdng quy dinh
trong tiéu chun nay cé thé anh hwdng dén két qua clia mau thir.
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Thw myc tai lig¢u tham khao

Tiéu chudn nganh — Phuong phdp hép thy nguyén t& xa dinh ham lwong kali, nartri trong miu
carbonat canxi ( T.C.N. 09-lIHTNT/94)
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