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T I ª u   c h u È n   v I Ö t   n a m     tcvn 6660 : 2000

ChÊt l−îng n−íc − X¸c ®Þnh Li+, Na+,          , K+, Mn2+, Ca2+,

Mg2+, Sr2+ vµ Ba2+ hoµ tan b»ng s¾c ký ion − Ph−¬ng ph¸p dïng

cho n−íc vµ n−íc th¶i

Water quality − Determination of dissolved Li+, Na+, NH 4
+ , K+, Mn2+, Ca2+, Mg2+, Sr2+ and

Ba2+ using ion chromatography − Method for water and waste water

1   Ph¹m vi ¸p dông

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh c¸c cation Li+, Na+, NH 4
+ , K+, Mn2+, Ca2+, Mg2+, Sr2+ vµ

Ba2+ hßa tan trong n−íc (vÝ dô n−íc uèng, n−íc mÆt, n−íc th¶i).

Xö lý mÉu tr−íc (thÝ dô pha lo·ng) vµ dïng detector ®é dÉn (CD) cho kho¶ng lµm viÖc nh− b¶ng 1.

¸p dông ph−¬ng ph¸p nµy cho c¸c mÉu n−íc th¶i cÇn thö trong tõng tr−êng hîp.

B¶ng 1 − Kho¶ng lµm viÖc cña ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch

Cation Kho¶ng lµm viÖc ®iÓn h×nh víi vßng mÉu 10 µl

mg/l 1)

Liti 0,01 ®Õn 1

Natri 0,1 ®Õn 10

Amoni 0,1 ®Õn 10

Kali 0,1 ®Õn 10

Mangan 0,5 ®Õn 50

Canxi 0,5 ®Õn 50

Magiª 0,5 ®Õn 50

Stronti 0,5 ®Õn 50

Bari 1 ®Õn 100

1)   Kho¶ng lµm viÖc bÞ giíi h¹n bëi dung l−îng trao ®æi ion cña cét t¸ch. NÕu cÇn, cã thÓ pha

lo·ng mÉu cho phï hîp víi kho¶ng lµm viÖc thÊp h¬n.

NH 4
+
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2   Tiªu chuÈn trÝch dÉn

ISO 5667-1:1980   ChÊt l−îng n−íc − LÊy mÉu − PhÇn 1: H−íng dÉn lËp ch−¬ng tr×nh lÊy mÉu.

TCVN 5992: 1995 (ISO 5667-2:1991)   ChÊt l−îng n−íc − LÊy mÉu − H−íng dÉn kü thuËt lÊy mÉu.

TCVN 5993: 1995 (ISO 5667-3:1994)   ChÊt l−îng n−íc − LÊy mÉu − H−íng dÉn b¶o qu¶n mÉu.

TCVN 6198: 1996 (ISO 6058:1984)   ChÊt l−îng n−íc − X¸c ®Þnh hµm l−îng canxi − Ph−¬ng ph¸p chuÈn

®é EDTA.

TCVN 6224: 1996 (ISO 6059:1984)   ChÊt l−îng n−íc − X¸c ®Þnh tæng sè canci vµ magiª − Ph−¬ng ph¸p

chuÈn ®é EDTA.

TCVN 6002: 1995 (ISO 6333:1986)   ChÊt l−îng n−íc − X¸c ®Þnh mangan − Ph−¬ng ph¸p tr¾c quang

dïng fomaldoxim.

TCVN 6201: 1995 (ISO 7980:1986)   ChÊt l−îng n−íc − X¸c ®Þnh canxi vµ magiª − Ph−¬ng ph¸p quang

phæ hÊp thô nguyªn tö.

TCVN 6661-1: 2000 (ISO 8466-1:1990)   ChÊt l−îng n−íc − HiÖu chuÈn vµ ®¸nh gi¸ c¸c ph−¬ng ph¸p

ph©n tÝch vµ −íc l−îng c¸c ®Æc tr−ng thèng kª − PhÇn 1: §¸nh gi¸ thèng kª c¸c hµm chuÈn tuyÕn tÝnh.

TCVN 6661-2: 2000 (ISO 8466-2:1993)   ChÊt l−îng n−íc − HiÖu chuÈn vµ ®¸nh gi¸ c¸c ph−¬ng ph¸p

ph©n tÝch vµ −íc l−îng c¸c ®Æc tr−ng thèng kª − PhÇn 2: Nguyªn t¾c hiÖu chuÈn ®èi víi c¸c hµm chuÈn bËc

hai kh«ng tuyÕn tÝnh.

3   C¶n trë

3.1   C¸c chÊt h÷u c¬ nh− c¸c amino axit vµ c¸c amin bÐo cã thÓ g©y c¶n trë viÖc x¸c ®Þnh c¸c cation v« c¬.

3.2   NÕu kh«ng cã chÊt t¹o phøc m¹nh trong pha ®éng nh− axit pyridin-2,6-dicacboxylic (PDA) vµ kh«ng

dïng kü thuËt nÐn th× c¸c cation nh− Zn2+, Ni2+, Cd2+ ... cã thÓ g©y ¶nh h−ëng qua l¹i.

3.3   C¶n trë qua l¹i lÉn nhau cña c¸c cation kh¸c nh− mangan phô thuéc vµo ®é nh¹y cña cét t¸ch ®−îc

dïng. NÕu nh÷ng yªu cÇu chÊt l−îng ë ®iÒu 8 kh«ng ®¹t th× cÇn pha lo·ng mÉu.

3.4   C¶n trë qua l¹i lÉn nhau khi x¸c ®Þnh NH 4
+ vµ Na+ cã thÓ x¶y ra nÕu nång ®é cña chóng kh¸c nhau lín.

3.5   ChÊt r¾n vµ chÊt h÷u c¬ (nh− dÇu kho¸ng, chÊt tÈy röa vµ c¸c axit humic) lµm gi¶m tuæi thä cña cét

t¸ch. CÇn lo¹i chóng khái mÉu (9.3).

4   Nguyªn t¾c

S¾c ký láng t¸ch c¸c cation Li+, Na+, NH 4
+ , K+, Mn2+, Ca2+, Mg2+, Sr2+ vµ Ba2+ b»ng cét t¸ch. Cationit

dung l−îng thÊp ®−îc dïng lµm pha tÜnh, dung dÞch n−íc cña c¸c axit ®¬n chøc vµ hai chøc th−êng ®−îc

dïng lµm pha ®éng (dung dÞch röa gi¶i, xem 6.16).
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C¸c cation nµy ®−îc ph¸t hiÖn b»ng ®o ®é dÉn. §iÒu quan träng lµ dung dÞch röa gi¶i cÇn ph¶i cã ®é dÉn

®ñ nhá. V× thÕ, detector ®é dÉn CD th−êng kÌm theo thiÕt bÞ nÐn (thÝ dô nh− anionit), nã lµm gi¶m ®é dÉn

cña dung dÞch röa gi¶i vµ chuyÓn c¸c cation ®−îc t¸ch thµnh baz¬ t−¬ng øng.

Trong ®o ®é dÉn kh«ng nÐn hãa häc, sù kh¸c nhau cña ®é dÉn ®−¬ng l−îng cña ion ®−îc ®o trùc tiÕp

sau cét t¸ch. Sù kh¸c nhau nµy cµng lín cµng tèt vµ nhiÖt ®é cña b×nh ®o trong detector cÇn gi÷ æn ®Þnh

trong kho¶ng + 0,1 oC.

Nång ®é c¸c cation ®−îc x¸c ®Þnh b»ng ®−êng chuÈn. Nh÷ng tr−êng hîp riªng yªu cÇu chuÈn hãa b»ng

ph−¬ng ph¸p thªm chuÈn.

5   Nh÷ng yªu cÇu tèi thiÓu c¬ b¶n

Nh÷ng yªu cÇu tèi thiÓu c¬ b¶n cña m¸y s¾c ký ion dïng cho tiªu chuÈn nµy lµ nh− sau:

a)   §é ph©n gi¶i (R) cña cét §èi víi cation ®−îc x¸c ®Þnh ®é ph©n gi¶i pic kh«ng

thÊp h¬n R = 1,3 (®iÒu 8, h×nh 3);

b)   Ph−¬ng ph¸p ®o §o ®é dÉn ®iÖn, cã hoÆc kh«ng cã thiÕt bÞ nÐn

c)   Kh¶ n¨ng ¸p dông cña ph−¬ng ph¸p Kho¶ng lµm viÖc theo b¶ng 1

d)   Dùng ®−êng chuÈn (10.2) Dùng ®−êng chuÈn vµ x¸c ®Þnh kho¶ng lµm viÖc tuyÕn

tÝnh [xem TCVN 6661-1: 2000(ISO 8466-1)] hoÆc bËc

hai [xem TCVN 6661-2: 2000 (ISO 8466-2)]. Dïng

ph−¬ng ph¸p thªm chuÈn trong nh÷ng tr−êng hîp ®Æc

biÖt (xem 10.3)

e)   B¶o ®¶m chÊt l−îng ph©n tÝch (10.3.2) KiÓm tra ®é ®óng ®¾n cña hµm chuÈn. X¸c ®Þnh lÆp,

nÕu cÇn.

6   Thuèc thö

ChØ dïng thuèc thö tinh khiÕt ph©n tÝch. C©n chÝnh x¸c tíi + 1 % khèi l−îng. N−íc cÇn cã ®é dÉn ®iÖn

< 0,01 mS/m vµ kh«ng chøa h¹t r¾n cã kÝch th−íc > 0,45 µm.

6.1   axit DL-2,3-Diaminopropionic monohydroclorua (DAP), C3H8N2O2⋅HCl.

6.2   Dung dÞch axit clohydric, c(HCl) = 7,7 mol/l.

6.3   axit metansunfonic, CH4O3S (> 99 %).

6.4   axit pyridin 2,6-dicacboxylic (PDA), C7H5NO4.

6.5   axit tactaric, C4H6O6.
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6.6   dung dÞch axit nitric, c(HNO3) = 1 mol/l.

6.7   Liti nitrat, LiNO3.

6.8   Natri nitrat, NaNO3.

6.9   Amoni clorua, NH4Cl.

6.10   Kali nitrat, KNO3.

6.11   Mangan, nitrat ngËm 4 ph©n tö n−íc, Mn(NO3)2⋅4H2O.

6.12   Canxi nitrat ngËm 4 ph©n tö n−íc, Ca(NO3)2⋅4H2O.

6.13   Magie nitrat ngËm 6 ph©n tö n−íc, Mg(NO3)2⋅6H2O.

6.14   Stronti nitrat, Sr(NO3)2.

6.15   Bari nitrat, Ba(NO3)2.

6.16   Dung dÞch röa gi¶i, chän theo cét t¸ch vµ detector

Theo h−íng dÉn cña h·ng s¶n xuÊt cét ®Ó chän thµnh phÇn chÝnh x¸c dung dÞch röa gi¶i. Thµnh phÇn

nãi ë 6.16.1.1, 6.16.1.2, 6.16.2.1 vµ 6.16.2.2 chØ lµ nh÷ng thÝ dô.

Chän thuèc thö ®Ó pha dung dÞch röa gi¶i ®−îc tr×nh bµy ë 6.1 ®Õn 6.6.

Lo¹i khÝ c¸c dung dÞch röa gi¶i hoÆc pha dung dung dÞch röa gi¶i b»ng n−íc ®· lo¹i khÝ. Tr¸nh hÊp thô

khÝ míi trong khi vËn hµnh (thÝ dô b»ng thæi heli). Gi÷ dung dÞch röa gi¶i trong tèi vµ thay míi khi cÇn.

6.16.1   ThÝ dô vÒ dung dÞch röa gi¶i dïng trong s¾c ký ion cã kü thuËt nÐn

Khi ¸p dông kü thuËt nÐn, c¸c dung dÞch chøa axit m¹nh nh− axit clohydric hoÆc metansunfonic hoÆc

hçn hîp c¸c axit nµy víi DAP (6.1) cã thÓ ®−îc sö dông. Dung dÞch röa gi¶i ®Ëm ®Æc kh«ng nªn dïng

nh−ng còng cã thÓ dïng.

6.16.1.1   Dung dÞch röa gi¶i axit clohydric / DAP

Dung dÞch röa gi¶i sau ®−îc dïng ®Ó x¸c ®Þnh Li+, Na+, NH 4
+ , K+, Mn2+, Ca2+, Mg2+, Sr2+ vµ Ba2+.

Hßa tan 5,2 ml dung dÞch axit clohydric (6.2) vµ 0,562 g + 0,006 g DAP (6.1) vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml

vµ ®Þnh møc b»ng n−íc ®· lo¹i khÝ.

Dung dÞch chøa 0,04 mol/l axit clohydric vµ 0,004 mol/l DAP (6.1). Gi÷ dung dÞch ë 4 oC ®Õn 6 oC, cø b¶y

ngµy l¹i thay míi.

6.16.1.2   Dung dÞch röa gi¶i axit metansunfonic
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Dung dÞch sau ®−îc dïng ®Ó x¸c ®Þnh Li+, Na+, NH 4
+ , K+, Mn2+, Ca2+, Mg2+, Sr2+ vµ Ba2+:

Hßa tan 1,3 ml dung dÞch axit metansunfonic (6.3) trong b×nh ®Þnh møc 1000 ml vµ ®Þnh møc b»ng n−íc

®· lo¹i khÝ.

Dung dÞch chøa 0,02 mol/l axit metansunfonic. Cø ba ngµy l¹i thay míi.

6.16.2   ThÝ dô vÒ dung dÞch röa gi¶i cho s¾c ký ion kh«ng dïng kü thuËt nÐn

Khi s¾c ký kh«ng dïng thiÕt bÞ nÐn, c¸c axit nh− nitric, tactaric, oxalic... ®−îc sö dông. Dung dÞch cã thÓ

thªm, thÝ dô r−îu. Nång ®é axit th−êng trong kho¶ng 0,001 mol/l ®Õn 0,01 mol/l. Dung dÞch ®Æc vµ röa

gi¶i ®−îc pha nh− trong 6.16.

6.16.2.1   Dung dÞch ®Ëm ®Æc axit tactaric/PDA

Dung dÞch ®Ëm ®Æc dïng ®Ó chuÈn bÞ dung dÞch röa gi¶i (6.16.2.1.1).

LÊy 1,671 g + 0,017 g PDA (6.4) vµo cèc 1000 ml, thªm kho¶ng 500 ml n−íc (®iÒu 6). §un nãng (60 oC

®Õn 80 oC) vµ khuÊy ®Ó hßa tan. Sau khi ®Ó nguéi thªm 6,003 g + 0,060 g axit tactaric (6.5) vµ chuyÓn

vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml, thªm n−íc ®Õn v¹ch.

Dung dÞch chøa 0,01 mol/l PDA vµ 0,04 mol/l axit tactaric, vµ bÒn kho¶ng mét th¸ng nÕu gi÷ ë 4 oC ®Õn 6 oC.

6.16.2.1.1   Dung dÞch röa gi¶i axit tactaric/PDA

§Ó x¸c ®Þnh Li+, Na+, NH 4
+ , K+, Mn2+, Ca2+, Mg2+, Sr2+ vµ Ba2+ dïng dung dÞch röa gi¶i sau ®©y:

LÊy 100 ml dung dÞch ®Ëm ®Æc (6.16.2.1) vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml vµ ®Þnh møc b»ng n−íc (®iÒu 6).

Dung dÞch chøa 0,001 mol/l PDA vµ 0,004 mol/l axit tactaric, pH 2,8. Cø ba ngµy l¹i thay míi.

6.16.2.2   Dung dÞch röa gi¶i axit nitric

§Ó x¸c ®Þnh Li+, Na+, NH 4
+ , K+, Mn2+, Ca2+, Mg2+, Sr2+ vµ Ba2+ dïng dung dÞch sau ®©y:

LÊy 500 ml n−íc (®iÒu 6) vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml, thªm 20 ml dung dÞch axit nitric (6.6) råi thªm n−íc

®Õn v¹ch.

Dung dÞch chøa 0,02 mol/l axit nitric. Cø ba ngµy l¹i thay míi.

6.17   Dung dÞch gèc

ChuÈn bÞ c¸c dung dÞch gèc nång ®é ρ = 1000 mg/l cho mçi cation Li+, Na+, NH 4
+ , K+, Mn2+, Ca2+, Mg2+,

Sr2+ vµ Ba2+ .

Hßa tan mét l−îng thÝch hîp mçi chÊt ®· chuÈn bÞ nh− trong b¶ng 2 vµo kho¶ng 800 ml n−íc (®iÒu 6,

lo¹i khÝ b»ng nit¬ hoÆc heli) trong b×nh ®Þnh møc 1000 ml b»ng polyetylen, thªm 1 ml dung dÞch axit nitric

(6.6). §Þnh møc b»ng n−íc. Dung dÞch nµy bÒn trong s¸u th¸ng nÕu ®Ó ë 4 oC ®Õn 6oC trong b×nh

polyetylen.
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B¶ng 2 − PhÇn khèi l−îng vµ dù kiÕn b¶o qu¶n dung dÞch gèc

Cation Muèi 1)

Nång ®é dÉn xuÊt

tõ l−îng c©n

g/l

Xö lý tr−íc

B¶o qu¶n ë 4 oC

®Õn 6 oC trong

b×nh polyetylen

Liti LiNO3 9,933 7 + 0,099 SÊy ë 105oC + 5oC, 2h Trong HNO3
2)

0,001 mol/l

Natri NaNO3 3,697 9 + 0,037 SÊy ë 105oC + 5oC Trong n−íc

Amoni NH4Cl 2,965 5 + 0,030 SÊy ë 105oC + 5oC Trong n−íc

Kali KNO3 2,586 0 + 0,026 SÊy ë 105oC + 5oC Trong n−íc

Mangan Mn(NO3)2 ⋅ 4 H2O 4,569 0 + 0,0463) Lµm kh« trong b×nh hót Èm Trong HNO3
2)

0,001 mol/l

Canxi Ca(NO3)2⋅ 4 H2O 5,892 0 + 0,0593) Lµm kh« trong b×nh hót Èm Trong HNO3
2)

0,001 mol/l

Magie Mg(NO3)2⋅ 6 H2O 10,549 7 + 0,1053) Lµm kh« trong b×nh hót Èm Trong HNO3
2)

0,001 mol/l

Stronti Sr(NO3)2 2,415 3 + 0,024 SÊy ë 105oC + 5oC Trong HNO3
2)

0,001 mol/l

Bari Ba(NO3)2 1,903 1 + 0,019 SÊy ë 105oC + 5oC Trong HNO3
2)

0,001 mol/l

1)   Cã thÓ dïng dung dÞch vµ axit nitric mua ngoµi thÞ tr−êng.

2)   KiÓm tra hµm l−îng ph©n tÝch tr−íc khi dïng.

3)   §iÒu chØnh ®é chuÈn tr−íc khi dïng [Mn: theo TCVN 6002: 1995 (ISO 6333), Ca/Mg: theo TCVN 6201: 1995

(ISO 7980) hoÆc TCVN 6198: 1996 (ISO 6058)/TCVN 6224: 1996 (ISO 6059)].

6.18   Dung dÞch tiªu chuÈn hçn hîp

Tïy theo kho¶ng nång ®é cÇn x¸c ®Þnh mµ pha c¸c dung dÞch tiªu chuÈn cã nång ®é vµ thµnh phÇn

cation kh¸c nhau tõ c¸c dung dÞch gèc (6.17). Sù thay ®æi nång ®é do ph¶n øng víi chÊt lµm b×nh chøa

sÏ t¨ng khi nång ®é gi¶m. Nång ®é dung dÞch tiªu chuÈn natri vµ kali cµng cao th× cµng dÔ thay ®æi nång

®é do ph¶n øng víi chÊt lµm b×nh chøa. Gi÷ dung dÞch tiªu chuÈn trong c¸c b×nh polyetylen.

6.18.1   Dung dÞch tiªu chuÈn hçn hîp Li+, Na+, NH 4
+ , K+, Mn2+, Ca2+, Mg2+, Sr2+ vµ Ba2+
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Nång ®é c¸c dung dÞch cho trong b¶ng 3. NÕu cÇn x¸c ®Þnh mét sè cation trong b¶ng 3 vµ 4 th× c¸c b−íc

sau ®©y lµ chØ ¸p dông cho c¸c cation ®ã.

Dïng pipet hót kho¶ng 50 ml n−íc (®iÒu 6) vµo b×nh ®Þnh møc 100 ml b»ng polyetylen, thªm 1 ml axit

nitric (6.6), vµ thÓ tÝch mçi chÊt nªu trong b¶ng 3, ®Þnh møc b»ng n−íc (®iÒu 6). Gi÷ dung dÞch trong b×nh

polyetylen. Dung dÞch bÒn mét tuÇn lÔ nÕu ®Ó ë 2 oC ®Õn 6 oC.

B¶ng 3 − ThÓ tÝch dung dÞch gèc ®Ó pha dung dÞch tiªu chuÈn hçn hîp

Cation Dung dÞch gèc

ml

Nång ®é cation

mg/l

Li+ 0,5 5

Na+ 1,0 10

NH 4
+ 1,0 10

K+ 2,0 20

Mn2+ 2,0 20

Ca2+ 2,0 20

Mg2+ 2,0 20

Sr2+ 5,0 50

Ba2+ 10,0 100

C¸c dung dÞch tiªu chuÈn hçn hîp kh¸c cã thÓ chuÈn bÞ b»ng c¸ch pha lo·ng dung dÞch tiªu chuÈn hçn hîp.

6.19   Dung dÞch hiÖu chuÈn cation

Tïy theo nång ®é cation cÇn x¸c ®Þnh, dïng c¸c dung dÞch gèc hoÆc c¸c dung dÞch tiªu chuÈn hçn hîp

(6.17 hoÆc 6.18.1) ®Ó pha tõ 5 ®Õn 10 dung dÞch hiÖu chuÈn bao hµm trªn kho¶ng lµm viÖc dù kiÕn.

ThÝ dô lµm nh− sau cho c¸c kho¶ng:

a)   0,05 mg/l ®Õn 0,5 mg/l Li+

b)   0,1 mg/l ®Õn 1,0 mg/l Na+, NH 4
+

c)   0,2 mg/l ®Õn 2,0 mg/l K+, Mn2+, Ca2+, Mg2+

d)   0,5 mg/l ®Õn 5,0 mg/l Sr2+

e)   1,0 mg/l ®Õn 10,0 mg/l Ba2+

Dïng pipet hót vµo mét d·y b×nh ®Þnh møc lo¹i 100 ml nh÷ng thÓ tÝch 1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 ml, 5 ml, 6 ml,

7ml, 8 ml, 9 ml vµ 10 ml dung dÞch tiªu chuÈn hçn hîp (6.18.1), thªm 0,1 ml dung dÞch axit nitric (6.6) vµ

®Þnh møc b»ng n−íc (®iÒu 6).

Nång ®é c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn nµy tr×nh bµy ë b¶ng 4. ChuÈn bÞ c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn dïng

trong ngµy.

B¶ng 4 − Nång ®é c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn

Cation Nång ®é c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn
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mg/l
Li+ 0,05; 0,1; 0,15; 0,2; 0,25; 0,3; 0,35; 0,4; 0,45; 0,50

Na+ 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5; 0,6; 0,7; 0,8; 0,9; 1,0

NH 4
+ 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5; 0,6; 0,7; 0,8; 0,9; 1,0

K+ 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0; 1,2; 1,4; 1,6; 1,8; 2,0

Mn2+ 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0; 1,2; 1,4; 1,6; 1,8; 2,0

Ca2+ 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0; 1,2; 1,4; 1,6; 1,8; 2,0

Mg2+ 0,2; 0,4; 0,6; 0,8; 1,0; 1,2; 1,4; 1,6; 1,8; 2,0

Sr2+ 0,5; 1,0; 1,5; 2,0; 2,5; 3,0; 3,5; 4,0; 4,5; 5,0

Ba2+ 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 6,0; 7,0; 8,0; 9,0; 10,0

6.20   Dung dÞch tr¾ng

N¹p n−íc (®iÒu 6) ®Çy b×nh ®Þnh møc 100 ml vµ thªm 0,1 ml dung dÞch axit nitric (6.6).

7   ThiÕt bÞ, dông cô

C¸c thiÕt bÞ dông cô thÝ nghiÖm th«ng th−êng, vµ:

7.1   HÖ thèng s¾c ký ion, phï hîp víi yªu cÇu chÊt l−îng ë ®iÒu 8. Nã ph¶i gåm c¸c bé phËn sau

(xem h×nh 1):

a)   b×nh chøa dung dÞch röa gi¶i;

b)   b¬m, thÝch hîp cho HPLC;

c)   hÖ thèng tiªm mÉu víi vßng mÉu (thÝ dô thÓ tÝch vßng mÉu 10 µl);

d)   cét tr−íc (xem 10.3.1) chøa cïng lo¹i nhùa nh− cét t¸ch hoÆc polyme lç lín;

e)   cét t¸ch víi hiÖu suÊt t¸ch ®· ®Þnh (xem ®iÒu 8);

f)   detector ®é dÉn (cã hoÆc kh«ng nÐn);

g)   thiÕt bÞ ghi;

h)   cét chøa pha kh«ng ph©n cùc ®Ó xö lý tr−íc mÉu (thÝ dô polyvinyl pyrolidon).

8   Yªu cÇu chÊt l−îng ®èi víi cét t¸ch

§iÒu kiÖn t¸ch ph¶i ®¶m b¶o c¸c cation c¶n trë sÏ kh«ng g©y c¶n trë c¸c cation cÇn x¸c ®Þnh ë nång ®é Li+

0,1 mg/l, Na+ hoÆc NH 4
+ 1mg/l, K+, Mn2+, Ca2+, Mg2+ 2 mg/l, Sr2+  5 mg/l vµ Ba2+ 10 mg/l (xem h×nh 2).

Quan s¸t s¾c ®å cña mÉu vµ c¸c dung dÞch tiªu chuÈn cã nång ®é cao, ®é ph©n gi¶i pic R ph¶i kh«ng

d−íi R = 1,3 [xem c«ng thøc (1) vµ h×nh 3] víi bÊt kú cÆp pic nµo.
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H×nh 1 − S¬ ®å nguyªn lý mét hÖ thèng s¾c ký ion

1  Liti
2  Natri
3  Amoni
4  Kali
5  Mangan
6  Canxi
7  Magiª
8  Stronti
9  Bari

Chó thÝch − Tr×nh tù röa gi¶i vµ thêi gian l−u (tR) cã thÓ thay ®æi phô thuéc lo¹i cét vµ thµnh phÇn dung dÞch röa gi¶i.

H×nh 2 − ThÝ dô s¾c ®å cña cét phï hîp tiªu chuÈn nµy

HÖ thèng
tiªm mÉu

Dung dÞch
röa gi¶i B¬m

Cét
tr−íc

Cét
t¸ch Detector Th¶i

Ghi, tÝnh

TÝn
hiÖu

Thêi gian
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H×nh 3 − §å thÞ biÓu diÔn c¸c th«ng sè ®Ó tÝnh ®é ph©n gi¶i pic R

trong ®ã:

R2,1 lµ ®é ph©n gi¶i cÆp pic 2,1;

tR1 lµ thêi gian l−u cña pic 1, tÝnh b»ng gi©y;

tR2 lµ thêi gian l−u cña pic 2, tÝnh b»ng gi©y;

w1
1) lµ chiÒu réng pic 1 trªn trôc thêi gian, tÝnh b»ng gi©y;

w2
1) lµ chiÒu réng pic 2 trªn trôc thêi gian, tÝnh b»ng gi©y;

9   LÊy mÉu vµ xö lý mÉu tr−íc

9.1   MÉu ph¶i thùc sù ®¹i diÖn vµ kh«ng bÞ háng hay thay ®æi khi vËn chuyÓn hoÆc l−u gi÷. LÊy mÉu

xem ISO 5667-1; TCVN 5992: 1995 (ISO 5667-2) vµ TCVN 5993: 1995 (ISO 5667-3).

9.2   ChØ dïng b×nh polyetylen s¹ch ®Ó lÊy mÉu. Kh«ng bao giê dïng b×nh thñy tinh.

                                             
1) w1 vµ w2 lµ ®¸y c¸c tam gi¸c c©n, b»ng 4 lÇn ®é lÖch chuÈn cña pic Gauss.

R2,1 = 
2( )

(w )
R2 R1

2 1

t t−

+w
     (1)

TÝn
hiÖu

Pic 1

Pic 2

Thêi gian, s
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9.3   Sau khi lÊy mÉu, läc qua mµng läc (cì lç 0,45 µm) vµ ®iÒu chØnh pH ®Õn 3 + 0,5 b»ng axit nitric

(6.6) ®Ó tr¸nh kÕt tña hoÆc sù chuyÓn hãa cation do vi sinh vËt ph¸t triÓn.

Chó thÝch − NÕu pH xuèng thÊp h¬n gi¸ trÞ nµy th× nång ®é ion nitrat cã thÓ c¶n trë viÖc ph©n tÝch.

9.4   Ph©n tÝch mÉu cµng nhanh cµng tèt sau khi lÊy. NÕu kh«ng thÓ th× æn ®Þnh mÉu ®· läc qua mµng

b»ng c¸ch lµm l¹nh (tõ 2 oC ®Õn 6 oC) miÔn sao ®¶m b¶o kÕt qu¶ ph©n tÝch kh«ng bÞ ¶nh h−ëng.

9.5   NÕu cÇn x¸c ®Þnh amoniac th× gi÷ mÉu trong tèi (ë 2 oC ®Õn 6 oC) vµ ph©n tÝch trong vßng 24h.

9.6   Tr¸nh ®Ó mÉu bÞ nhiÔm bÈn do mµng läc (thÝ dô cÇn tr¸ng mµng víi l−îng nhá mÉu vµ bá phÇn

n−íc läc ®Çu tiªn).

9.7   N−íc bÞ « nhiÔm nÆng bëi c¸c chÊt h÷u c¬ cã thÓ lµm háng cét t¸ch. Khi ®ã cÇn pha lo·ng mÉu vµ

läc qua pha kh«ng ph©n cùc [thÝ dô polyvinylpyrolidon, 7.1 h)] tr−íc khi tiªm vµo m¸y (10.3).

9.8   Xö lý dung dÞch hiÖu chuÈn (6.19) vµ dung dÞch tr¾ng (6.20) nh− xö lý mÉu.

10   C¸ch tiÕn hµnh

10.1   Kh¸i qu¸t

§Æt m¸y s¾c ký (7.1) theo h−íng dÉn cña h·ng s¶n xuÊt (thÝ dô m¸y s½n sµng lµm viÖc khi ®−êng nÒn æn

®Þnh). TiÕn hµnh hiÖu chuÈn nh− 10.2. §o c¸c mÉu vµ dung dÞch tr¾ng (6.20) nh− 10.3.

10.2   Dùng ®−êng chuÈn

10.2.1   Kh¸i qu¸t

Tiªm dung dÞch hiÖu chuÈn vµo m¸y. Ph©n ®Þnh c¸c pic ®èi víi cation cô thÓ b»ng c¸ch so thêi gian l−u

víi thêi gian l−u cña dung dÞch tiªu chuÈn (xem 6.19). Chó ý r»ng thêi gian l−u phô thuéc nång ®é vµ

thµnh phÇn mÉu. §Ó tÝnh nång ®é nªn dïng diÖn tÝch pic (hoÆc chiÒu cao pic) cña cation.

Khi dïng m¸y lÇn ®Çu vµ ®Òu ®Æn sau ®ã, cÇn lËp hµm chuÈn [xem TCVN 6661-1: 2000 (ISO 8466-1)

hoÆc TCVN 6661-2 (ISO 8466-2)] nh− sau:

a)   pha c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn nh− 6.19;

b)   ph©n tÝch c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn b»ng s¾c ký;

c)   dïng sè liÖu thu ®−îc ®Ó tÝnh to¸n ®−êng håi quy theo 10.2.2 hoÆc 10.2.3;

d)   kiÓm tra tÝnh ®óng ®¾n cña hµm chuÈn ®· thiÕt lËp [xem a) ë trªn].

10.2.2   ChuÈn ho¸ b»ng hµm chuÈn bËc nhÊt

Lo¹i bá hµm hiÖu chuÈn nÕu nã kh«ng tuyÕn tÝnh [chuÈn cø tuyÕn tÝnh xem TCVN 6661-1(ISO 8466-1)]

hoÆc tÝnh hµm chuÈn bËc hai (10.2.3).
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C«ng thøc (hµm chuÈn bËc nhÊt) ¸p dông ®Ó x¸c ®Þnh ion i lµ:

Yi = bi ⋅ ρi + ao,i (2)

trong ®ã:

Yi lµ trÞ sè ®o ®−îc, chiÒu cao pic hay diÖn tÝch pic, tÝnh b»ng milimet hay microvon gi©y;

bi lµ ®é dèc hµm chuÈn, thÝ dô b»ng mm ⋅ l/mg hoÆc µV ⋅ s ⋅ l/mg;

ρi lµ nång ®é cña ion i, tÝnh b»ng miligam trªn lit;

ao,i lµ ®iÓm hµm chuÈn c¾t trôc tung (gi¸ trÞ tr¾ng), thÝ dô b»ng mm, µV ⋅ s.

10.2.3   HiÖu chuÈn dïng hµm chuÈn bËc hai

C«ng thøc (hµm chuÈn bËc hai) ¸p dông ®Ó x¸c ®Þnh ion i lµ:

Yi = ci ⋅ ρ2 + bi ⋅ ρi a + ao,i (3)

trong ®ã

ci lµ hÖ sè bËc hai cña hµm chuÈn, tÝnh b»ng mm ⋅ l2/mg2 hoÆc µV ⋅ s ⋅ l2/mg2;

bi lµ hÖ sè bËc nhÊt cña hµm chuÈn, tÝnh b»ng mm ⋅ l/mg hoÆc µV ⋅ s ⋅ l/mg;

Yi, ρi, ao,i xem c«ng thøc (2).

10.3   §o mÉu dïng hµm tiªu chuÈn

10.3.1   Kh¸i qu¸t

Sau khi x©y dùng hµm chuÈn, tiªm mÉu ®· chuÈn bÞ (®iÒu 9) vµo m¸y s¾c ký vµ ®o pic nh− trªn (xem ®iÒu 10).

Nªn dïng cét tr−íc, ®Æc biÖt lµ khi n−íc bÞ « nhiÔm nÆng bëi chÊt h÷u c¬ (xem 9.7), ®Ó b¶o vÖ cét t¸ch.

Hai lo¹i cét tr−íc hay dïng: lo¹i chøa cïng nhùa nh− cét t¸ch vµ lo¹i chøa polyme lç lín [xem 7.1 d)].

NÕu nång ®é ion trong mÉu cÇn ph©n tÝch v−ît qu¸ kho¶ng hiÖu chuÈn th× pha lo·ng mÉu råi ph©n tÝch.

§«i khi cÇn x©y dùng hµm chuÈn cho kho¶ng nång ®é thÊp h¬n.

NÕu thµnh phÇn mÉu g©y c¶n trë th× dïng ph−¬ng ph¸p thªm chuÈn ®Ó b¶o ®¶m kÕt qu¶ (kiÓm tra pic

b»ng c¸ch so s¸nh thêi gian l−u cña pic ë mÉu thªm vµ mÉu kh«ng thªm).

§o dung dÞch tr¾ng (xem 6.20) theo c¸ch t−¬ng tù.

10.3.2   KiÓm tra ®é ®óng ®¾n cña hµm chuÈn

§Ó kiÓm tra ®é ®óng ®¾n cña hµm chuÈn, ®o Ýt nhÊt hai dung dÞch hiÖu chuÈn cã nång ®é ë kho¶ng thÊp

vµ kho¶ng cao cña vïng lµm viÖc. §iÒu ®ã ®−îc tiÕn hµnh sau khi ®Æt m¸y (xem 10.1) vµ Ýt nhÊt sau mçi

lo¹t mÉu vµ trong mäi tr−êng hîp cø sau 20 phÐp ®o.
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TÝnh nång ®é cña dung dÞch hiÖu chuÈn ®−îc ph©n tÝch b»ng dïng hµm chuÈn ng−îc [xem ®iÒu 11, c«ng

thøc (4) hoÆc (5)]. KÕt qu¶ ph¶i n»m trong kho¶ng tin cËy. NÕu hµm chuÈn kh«ng ®óng ®¾n, th× cÇn ph¶i

hiÖu chuÈn l¹i (xem 10.2).

11   TÝnh to¸n

11.1   Kh¸i qu¸t

TÝnh nång ®é (ρi) b»ng miligam trªn lit cña cation trong dung dÞch b»ng sö dông diÖn tÝch pic hoÆc chiÒu

cao pic vµ hµm chuÈn bËc nhÊt (11.2) hay bËc hai (11.3).

11.2   TÝnh to¸n sö dông hµm chuÈn bËc nhÊt

TÝnh nång ®é dïng hµm chuÈn bËc nhÊt ng−îc (4) nh− sau:

C¸c ký hiÖu ®· gi¶i thÝch ë c«ng thøc (2).

Ph¶i tÝnh ®Õn c¸c b−íc pha lo·ng.

11.3   TÝnh to¸n sö dông hµm chuÈn bËc hai

TÝnh nång ®é dïng hµm chuÈn bËc 2 ng−îc (5) nh− sau:

(5)

C¸c ký hiÖu ®−îc gi¶i thÝch ë c«ng thøc (2) vµ (3).

Ph¶i tÝnh ®Õn c¸c b−íc pha lo·ng.

12   BiÓu thÞ kÕt qu¶

KÕt qu¶ ®−îc biÓu thÞ nhiÒu nhÊt víi hai sè cã nghÜa.

ThÝ dô

Natri (Na) 120 mg/l

Canxi (Ca) 35 mg/l

Magiª (Mg) 1,5 mg/l

ρ i = − − −
−









b

c

b

c
i

i

2
0, i i

i
2

i
2

i

a Y

c

ρi
i 0,i

i

=
−Y a
b

(4)
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13   B¸o c¸o kÕt qu¶

B¸o c¸o kÕt qu¶ cÇn cã nh÷ng th«ng tin sau:

a)   trÝch dÉn tiªu chuÈn nµy;

b)   nhËn biÕt mÉu n−íc;

c)   biÓu thÞ kÕt qu¶ theo ®iÒu 12;

d)   xö lý mÉu tr−íc, nÕu cã;

e)   c¸c ®iÒu kiÖn s¾c ký: lo¹i m¸y vµ cét, kÝch th−íc cét, l−u l−îng dung dÞch röa gi¶i, lo¹i detector vµ

c¸c th«ng sè detector;

f)   ph−¬ng ph¸p dïng ®Ó ®¸nh gi¸ (chiÒu cao hay diÖn tÝch pic);

g)   tÝnh to¸n kÕt qu¶ (hµm hiÖu chuÈn tuyÕn tÝnh, ph−¬ng ph¸p thªm chuÈn);

h)   sù sai kh¸c víi ph−¬ng ph¸p nµy vµ mäi t×nh huèng cã thÓ ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶.
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Phô lôc A

(tham kh¶o)

Thö liªn phßng thÝ nghiÖm

Mét phÐp thö liªn phßng thÝ nghiÖm ®· ®−îc tæ chøc ë §øc n¨m 1997víi c¸c phßng thÝ nghiÖm ë Thôy

Sü vµ §øc tham gia. NhiÒu m¸y vµ ®iÒu kiÖn ph©n tÝch phï hîp víi ph−¬ng ph¸p ®· ®−îc dïng.

Thµnh phÇn mÉu xem b¶ng A.1.

Sè liÖu thèng kª kÕt qu¶ tr×nh bµy trong c¸c b¶ng A.2 ®Õn A.10.

HÖ sè biÕn ®éng cña ph−¬ng ph¸p Vxo (nhËn ®−îc tõ c¸ch x¸c ®Þnh hµm hiÖu chuÈn t−¬ng tù nh− 10.2)

®−îc tr×nh bµy ë b¶ng A.11. Sè liÖu lµ tõ c¸c phßng thÝ nghiÖm tham gia trong phÐp thö liªn phßng thÝ

nghiÖm n¨m 1997.

B¶ng A.1 − Thµnh phÇn mÉu

MÉu n−íc sè

1 2 3 4 5 6 7

Thµnh

phÇn

Tæng hîp N−íc uèng N−íc s«ng N−íc cèng, n−íc th¶i

sinh ho¹t

Th«ng sè (mg/l)
TOC < 1 < 1 < 1 2,7 2,3 9,4 9,7

SO4 < 0,1 1,5 1,3 1,7 1,4 2,6 1,1

Cl < 0,1 97 113 190 230 405 280

Pb < 0,1 < 0,1 0,02 0,02 0,03 0,01 0,12

Ni < 0,03 < 0,03 < 0,03 < 0,03 < 0,03 < 0,03 < 0,03

Cu < 0,03 < 0,03 < 0,03 < 0,03 < 0,03 < 0,03 < 0,03

Cr < 0,03 < 0,03 0,03 < 0,03 0,04 < 0,03 < 0,03

Cd < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02

Zn < 0,02 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02

Fe < 0,02 0,02 < 0,02 < 0,02 < 0,02 0,05 < 0,02

Si < 0,1 5,8 1,5 3,3 0,9 6,9 1,7

Al < 0,1 < 0,1 < 0,1 < 0,1 < 0,1 < 0,1 < 0,1

NH4 0,25 0,55 1,1 0,5 1,1 1,7 10

Ba 2,1 2,5 3,4 3,3 5,5 2,9 7

Ca 1 91 114 101 122 67 86

K 0,2 2,4 8 7 25 27 37

Mg 1,2 16 27 15 20 16 38

Mn 1,1 1,1 19 2,5 29 4,8 37

Na 0,2 10 21 82 135 180 225

Sr 1,2 0,6 8,3 1,8 10 2,4 21
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B¶ng A.2 − Sè liÖu thèng kª cho amoni

MÉu

sè

L n NA KA1

%

x
−

mg/l

   sR

mg/l

CVR

%

sr

mg/l

CVr

%

1 18 71 1 1,4 0,24 0,062 26,3 0,010 4,3

2 16 63 5 7,4 0,52 0,079 15,2 0,027 5,2

3 16 64 4 5,9 1,03 0,176 17,1 0,036 3,5

4 16 64 4 5,9 1,02 0,462 45,5 0,047 4,6

5 16 64 0 0 1,70 0,874 51,4 0,198 11,6

6 15 60 0 0 3,18 0,909 28,6 0,176 5,5

7 18 71 1 1,4 11,38 2,652 23,3 0,298 2,6

L lµ sè phßng thÝ nghiÖm tham gia;

n lµ sè gi¸ trÞ ph©n tÝch;

NA lµ sè gi¸ trÞ lo¹i bá;

KA1 lµ phÇn tr¨m gi¸ trÞ lo¹i bá tõ ph©n tÝch lÆp ë tÊt c¶ phßng thÝ nghiÖm;

x
−

lµ gi¸ trÞ trung b×nh tæng;

sR lµ ®é lÖch chuÈn t¸i lËp;

CVR lµ hÖ sè ®é lÖch t¸i lËp;

sr lµ ®é lÖch chuÈn lÆp l¹i;

CVr lµ hÖ sè ®é lÖch lÆp l¹i.

B¶ng A.3 − Sè liÖu thèng kª cho bari

MÉu

sè

L n NA KA1

%

x
−

mg/l

   sR

mg/l

CVR

%

sr

mg/l

CVr

%

1 14 56 0 0 1,93 0,208 10,8 0,103 5,3

2 14 56 0 0 2,17 0,241 11,1 0,136 6,2

3 12 47 4 7,8 3,04 0,210 6,9 0,119 3,9

4 14 56 0 0 3,24 0,253 7,8 0,103 3,2

5 14 56 0 0 5,00 0,605 12,1 0,381 7,6

6 14 55 0 0 2,87 0,270 9,4 0,115 4,0

7 14 55 1 1,8 6,51 0,642 9,9 0,207 3,2

Chó thÝch − C¸c ký hiÖu xem b¶ng A.2.
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B¶ng A.4 − Sè liÖu thèng kª cho kali

MÉu

sè

L n NA KA1

%

x
−

mg/l

sR

mg/l

CVR

%

sr

mg/l

CVr

%

1 14 55 17 23,6 0,25 0,043 17,0 0,023 9,0

2 18 71 1 1,4 2,36 0,326 13,8 0,147 6,3

3 18 72 0 0 7,62 0,478 6,3 0,228 3,0

4 17 67 5 6,9 6,48 0,347 5,4 0,153 2,4

5 18 71 1 1,4 22,50 2,272 10,1 1,042 4,6

6 17 68 4 5,6 24,10 1,032 4,3 0,618 2,6

7 18 72 0 0 33,06 2,291 6,9 1,033 3,1

Chó thÝch − C¸c ký hiÖu xem b¶ng A.2.

B¶ng A.5 − Sè liÖu thèng kª cho canxi

MÉu

sè

L n NA KA1

%

x
−

mg/l

sR

mg/l

CVR

%

sr

mg/l

CVr

%

1 16 63 9 12,5 0,91 0,077 8,5 0,033 3,6

2 19 75 1 1,3 82,73 5,484 6,6 2,683 3,2

3 19 76 0 0 105,10 6,042 5,8 1,580 1,5

4 18 72 4 5,3 93,85 5,526 5,9 1,075 1,2

5 18 72 4 5,3 111,20 5,398 4,9 1,358 1,2

6 17 68 8 10,5 62,80 3,122 5,0 0,853 1,4

7 18 72 4 5,3 79,30 3,000 3,8 1,412 1,8

Chó thÝch − C¸c ký hiÖu xem b¶ng A.2.

B¶ng A.6 − Sè liÖu thèng kª cho liti
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MÉu

sè

L n NA KA1

%

x
−

mg/l

sR

mg/l

CVR

%

sr

mg/l

CVr

%

1 17 68 0 0 0,025 0,004 17,9 0,002 8,6

2 16 63 5 7,4 0,56 0,018 3,1 0,008 1,4

3 16 64 4 5,9 1,09 0,049 4,5 0,024 2,2

4 15 60 8 11,8 1,26 0,047 3,7 0,029 2,3

5 16 64 4 5,9 2,11 0,152 7,2 0,051 2,4

6 16 64 4 5,9 0,86 0,039 4,5 0,020 2,4

7 15 60 8 11,8 1,88 0,089 4,7 0,058 3,1

Chó thÝch − C¸c ký hiÖu xem b¶ng A.2.

B¶ng A.7 − Sè liÖu thèng kª cho magiª

MÉu

sè

L n NA KA1

%

x
−

mg/l

sR

mg/l

CVR

%

sr

mg/l

CVr

%

1 16 64 8 11,1 1,09 0,059 5,4 0,028 2,5

2 18 71 5 6,6 15,56 0,905 5,8 0,365 2,4

3 17 68 4 5,6 25,81 1,635 6,3 0,923 3,6

4 18 72 4 5,3 13,86 0,974 7,0 0,444 3,2

5 17 68 4 5,6 18,77 1,493 8,0 0,718 3,8

6 19 76 0 0 15,57 1,246 8,0 0,627 4,0

7 18 72 0 0 36,27 2,135 5,9 0,602 1,7

Chó thÝch − C¸c ký hiÖu xem b¶ng A.2.

B¶ng A.8 − Sè liÖu thèng kª cho mangan
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MÉu

sè

L n NA KA1

%

x
−

mg/l

sR

mg/l

CVR

%

sr

mg/l

CVr

%

1 14 56 0 0 1,02 0,102 10,0 0,042 4,1

2 12 48 0 0 1,02 0,239 23,4 0,032 3,2

3 13 52 4 7,1 16,37 1,901 11,6 0,955 5,8

4 14 56 0 0 2,48 0,361 14,6 0,155 6,3

5 13 52 4 7,1 25,32 1,600 6,3 1,022 4,0

6 14 56 0 0 4,54 0,506 11,1 0,348 7,7

7 14 56 0 0 33,63 2,460 7,3 1,210 3,6

Chó thÝch − C¸c ký hiÖu xem b¶ng A.2.

B¶ng A.9 − Sè liÖu thèng kª cho natri

MÉu

sè

L n NA KA1

%

x
−

mg/l

sR

mg/l

CVR

%

sr

mg/l

CVr

%

1 13 52 20 27,8 0,19 0,026 13,4 0,011 5,6

2 16 64 8 11,1 9,44 0,635 6,7 0,348 3,7

3 17 68 4 5,6 20,48 1,411 6,9 0,594 2,9

4 16 64 8 11,1 75,63 3,648 4,8 2,131 2,8

5 17 68 4 5,6 124,90 7,837 6,3 2,928 2,3

6 17 68 4 5,6 164,40 9,423 5,7 4,951 3,0

7 18 71 0 0 206,30 11,460 5,6 4,604 2,2

Chó thÝch − C¸c ký hiÖu xem b¶ng A.2.
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B¶ng A.10 − Sè liÖu thèng kª cho stronti

MÉu

sè

L n NA KA1

%

x
−

mg/l

sR

mg/l

CVR

%

sr

mg/l

CVr

%

1 14 56 0 0 1,01 0,98 9,8 0,045 4,5

2 9 36 0 0 0,60 0,259 43,0 0,033 5,5

3 14 56 0 0 8,00 1,298 16,2 0,580 7,3

4 12 48 4 7,7 1,71 0,583 34,1 0,069 4,1

5 13 51 5 8,9 9,78 1,144 11,7 0,246 2,5

6 14 56 0 0 2,51 0,862 34,4 0,093 3,7

7 14 55 1 1,8 19,23 1,453 7,6 0,613 3,2

Chó thÝch − C¸c ký hiÖu xem b¶ng A.2.

B¶ng A.11 − §¸nh gi¸ ®é chÝnh x¸c cña ph−¬ng ph¸p b»ng hÖ sè ®é lÖch (Vx0)

Ion

Kho¶ng Vxo (%)

(80 % c¸c phßng

thÝ nghiÖm)

Kho¶ng Vxo (%)

(20 % c¸c phßng

thÝ nghiÖm)

Kho¶ng lµm viÖc

®−îc kiÓm tra

(mg/l)

Amoni (NH 4
+ ) 0,8 ®Õn 4,2 4,3 ®Õn 12 0,02 ®Õn 5

Amoni (NH 4
+ ) 1) 0 ®Õn 3,0 3,4 ®Õn 48 0,02 ®Õn 5

Bari (Ba2+) 0,7 ®Õn 2,6 3,5 ®Õn 4,4 0,2 ®Õn 10

Kali (K+) 0,2 ®Õn 3,3 3,8 ®Õn 6,2 0,1 ®Õn 16

Canxi (Ca2+) 0 ®Õn 2,3 2,9 ®Õn 5,2 0,25 ®Õn 30

Liti (Li+) 0,5 ®Õn 2,6 3,5 ®Õn 6,9 0,01 ®Õn 1

Magiª (Mg2+) 0,4 ®Õn 1,6 1,9 ®Õn 6,1 0,05 ®Õn 15

Mangan (Mn2+) 0,6 ®Õn 2,5 2,6 ®Õn 3,1 0,01 ®Õn 10

Mangan (Mn2+) 1) 0,1 ®Õn 1,8 1,8 ®Õn 2,6 0,01 ®Õn 10

Natri (Na+) 0 ®Õn 3,3 3,9 ®Õn 6 0,05 ®Õn 25

Stronti (Sr2+) 0,5 ®Õn 2,5 3,3 ®Õn 9,2 0,05 ®Õn 10

TÊt c¶ Vxo ®−îc tÝnh theo TCVN 6661-1: 2000 (ISO 8466-1) (hµm chuÈn tuyÕn tÝnh), trõ

1) Vxo tÝnh theo TCVN 6661-2: 2000 (ISO 8466-2) (hµm chuÈn bËc hai).
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