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(In Lan thir 2 ¢6 sira chita va bo sung)

NHA XUAT BAN PAI HQC QUOC GIA HA NOI
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LOI MO DAU

Phép do phd phat xa va hap thu nguyén tir 1a nhitng ki thudt phan tich hoa i, da
va dang duogc phét trién va tng dung rong rdi trong nhiéu nganh khoa hoc ki thuat,
trong san Xuét cong nghi¢p, nong nghiép, y duogc, dia chét, hoéa hoc. Pic biét ¢ cac
nuée phat trién, phuong phap phan tich phd phat xa nguyén tir di trg thanh mot trong
cac phuong phap dung dé phan tich luong vét cac kim loai trong nhiéu ddi twong khac
nhau nhu dat, nuéc, khong khi, thuc pham, v.v... Hién nay trong cong tac nghién ctru
bdo v¢€ moi truong, phuong phap phan tich nay 1a mot cong cu dic lyc dé xac dinh cac
kim loai nang doc hai.

O nudc ta, ki thuat phan tich theo phd phat xa va hap thu nguyén tir cling da duoc
phat trién va ung dung trong khoang hon hai chuc nim nay. Mot sé phong thi nghiém
da duoc trang bi may do phd phat xa va hip thu nguyén tir, hoic do Nha nudc ta dau
tu, hodc do su vién tro cua cac to chirc nudc ngoai theo cac chuong trinh khac nhau.
Mt s6 can bd khoa hoc cua ta di dugc ctr ra nude ngoai hoc tap, nghién ctru va dao
tao. Song dai da s6 khong cé diéu kién do, nhung lai can st dung ki thuat phan tich
nay cho cong viéc phan tich ciia ho. Hau hét cac tai liéu hay sach khoa hoc vé k§ thuat
nay lai béng tiéng Anh. Mat khac, chung ta lai chua c6 mot cudn sach hodc cac tai liéu
co so i thuyét bang tiéng Viét vé ki thuat phén tich nay.

Do thuc thé do, dé dong gop cho cong tac dao tao sinh vién trén linh vyuc ki thuat
phan tich nay cia Khoa Hoéa hoc, Truong Dai hoc Khoa hoc Ty nhién - Pai hoc Quéc
gia Ha Noi, cling nhu tao diéu kién cho mot sb can bo khoa hoc, cong nhan vién phan
tich ctia cadc phong thi nghiém khac c¢6 tai li¢u tham khdo, chiing t6i manh dan bién
soan cudn sach nay. N6 duoc coi nhu 13 gido trinh co so 1i thuyét vé Phwong phdp
phan tich phé nguyén tir. Day ciing 1a ndi dung nhim phuc vu dao tao cao hoc vé ki
thuét phan tich nay.

Day la gido trinh tiéng Viét dau tién vé ki thuat phan tich hién dai nay nén khong
thé tranh khoi nhitng han ché va thiéu sot nhét dinh. Vi thé rit mong sy dong gop thém
y kién ctia cic ban bé dong nghiép va cac doc gia quan tnm, dé tac gia c6 diéu kién bo
sung cho hoan chinh hon.

Nhan dip nay chung t61 xin chan thanh cam on GS. TS. J.F.M. Maessen, GS. TS.
J. Kragton, GS. TS. Ban, TS. J.C. Kraak, cac ki su H. Balker va J.W. Elgersma (khoa
Hoa, truong Pai hoc téng hop Amsterdam, Ha Lan), GS. TSKH. Trinh Xuan Gian
(Vién Hoéa), TS. Nguyén Hoang (PHQGHN), PGS. TS. Pham Gia Hué (PH Duoc) va
cac dong nghiép Bo mon Hoa Phan tich khoa Hoa hoc da c6 nhiéu ¥ kién dong gop
cho ndi dung cua giao trinh nay.

Pham Luan
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PHAN I

Chuong 1
PAI CUONG VE PHUONG PHAP AES

1.1 Sy phén loai pho

Phén tich quang phd 13 tén goi chung cho mot hé cac phuwong phap phan tich
quang hoc dua trén co s6 iing dung nhitng tinh chdt quang hoc ciia nguyén tir, Ion,
phén tir va nhém phdn tir. Vi du, tinh chat phat xa hay hap thu quang cta nguyén tir,
tinh chat hap thu quang cta phén tir, v.v... Vi vay tiy theo quan niém, dua theo nhiing
diéu kién kich thich phd, phuong tién thu ghi va quan sat phd, ciing nhu ban chat cia
qué trinh sinh ra phé ma nguoi ta cd mot sd cach phéan chia thanh nhimng phép do khac
nhau, nhu phép do phd phat xa nguyén tir, hip thu nguyén tir, phép do phd hong
ngoai,... Tuy thé, nhung c6 hai cach phan chia sau day 1a phu hop hon:

1.1.1 Su phan chia theo dic trung cia pho
Theo céch nay nguoi ta ¢6 nhiing phuong phap phan tich quang hoc sau:
Phwong phdp phan tich pho nguyén tir, gom c6:
a) Pho phap xa nguyén tir
b) Pho hép thu nguyén tir
¢) Ph6 huynh quang nguyén tir

Pay 1a pho do su chuyén mirc ning luong cua cac dién tir hoa trj ciia nguyén tir &
trang thai khi (hot) tu do, khi bi kich thich ma sinh ra.

Phirong phdp phan tich phé phan tir, gom c6:
a) Pho hap thu phan tir trong ving UV-VIS
b) Phd hong ngoai (IR va NIR)
¢) Phé tan xa Raman

Pho nay duoc quyét dinh boi cac dién tir hoa tri cia nguyén tir & trong phan tir,
d6 1a nhitng dién t hoa tri nam trong lién két hay mot cip con tu do, chuyén mirc
nang lugng khi bi kich thich.

¢ Pho Ron-ghen (tia X), 1a phd cta dién tir ndi cia nguyén tir, gdm co:
+ Pho phat xa tia X
+ Pho6 huynh quang tia X

+ Phd nhiéu xa tia X

CuuDuongThanCong.com https://fb.com/tailieudientucntt


http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt

¢ Pho cong hudng tir, gom:
a) Cong huong tr dién td (ERMS).
b) Cong hudng tir proton (hat nhan: NRMYS))
¢ Phuong phap phan tich khoi pho: Pho nay duoc quyét dinh boi khdi lugng cia
cac Ton phan tir hay cac manh Ion cua chét phan tich bi cit ra (ti s6 m/z).
bay 1a cach phan chia dugc s dung rong rai va dugc coi nhu 1a hop i nhét va
tuong ung véi ngay timg phép do cu thé..
1.1.2 Phan chia theo d¢ dai song
Nhu ching ta da biét, burc xa dién tir c6 di moi bude song, tur song dai hang ngan
mét dén song ngan vai micromet hay nanomet. Do d6 phd cta birc xa dién tir day du
phai chura hét tit ca cac ving song d6. Nhung trong thuc t& khong c6 mot dung cu
quang hoc nao c6 thé c6 kha ning thu nhan, phan li hay phat hién duoc toan bd ving
phd nhu thé. Vi thé nguoi ta chia phd dién tir thanh nhiéu mién (ving phd) khac nhau.
D6 1a nguyén tic cua cach chia thir hai nay (bang 1.1).

Bang 1.1
Sw phan chia phd theo d§ dai song
STT Tén vung phd P dai song

1 Tia gama (y) <0,I nm

2 Tia X 0,1+ 5 nm

3 T ngoai 80 + 400 nm
4 Kha kién 400 + 800 nm
5 Hong ngoai 1+ 400 um
6 S6ng ngin 400 + 1000 pm
7 Séng Rada 0,1+ 1 cm

8 S6ng cuc ngan 0,1 -50cm
9 Tivi - FM 1 +10m

10 Séng radio 10+ 1500 m

Trong bang 1.1, ving pho tir 3 dén 5 1a ving phd quang hoc. Cac phd nay xut
hién do su chuyén mirc ning lugng clia cac dién tir hoa tri cia nguyén tir va phan ti,
khi bi kich thich. Viéc phan chia theo cach nay ciing c6 nhirng diém chua 5 rang, nhu
trong ving ttr ngoai va kha kién thi co ca phd clia nguyén tir va phan tir, ma ban chat
cua hai loai phé d6 va su kich thich cua hai loai d6 lai rat khac nhau.
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Trén day 1a hai cach phan chia chinh con hay dugc dung. Tét nhién con c6 mot
s0 cach phan chia khac. Nhung ¢ nhidu nhugc diém va it duoc sir dung, nén khong dé
cap dén ¢ day.

Su phan chia nay cé tinh chat gidi thiéu chung toan bo ving phd. Song, trong
gido trinh nay ching t6i chi dé cap dén pho phat xa nguyén tir, va phuong phap phan
tich ung dung tinh chat phat xa cua nguyén tir ¢ trang thai hoi dugc goi 1a Ki thudt
phdn tich phé phat xa nguyén tir.

1.2 Su xuét hién pho phat xa nguyén tir
1.2.1 Tém tit vé ciu tao nguyén tir

Hang ngay chiing ta thuong di quen véi nhimng tén goi, sat (Fe), dong (Cu) chi
(Pb), bac (Ao), vang (Au), nhém (Aj), kém (Zn),... P6 1a nhig nguyén té hoa hoc.
Dén nay ngudi ta da biét trén 110 nguyén t6 hoa hoc khac nhau. Nhung vé mit hoa
hoc va theo thuyét ctia Palton, nguyén t6 hoa hoc bao gdm nhitng nguyén tir clia ciing
mot loai va nguyén tir 1a phan tr nhé nhat con giir dugc tinh chat héa hoc clia nguyén
t6. Nguyén tir ciia mdi nguyén t6 hoa hoc co cau tao khac nhau nén ching cé tinh chat
khac nhau. Quyét dinh tinh chat vat li va hoa hoc cua chung la ciu tao cua 16p vé
electron trong nguyén tur, dac biét 1a cac di¢n tir hoa tri.

Nguyén tr ciia moi nguyén t6 hoa hoc déu dugc xdy dung tir mot hat nhan
nguyén tir va cac electron (di¢n tir). Trong nguyén tir, hat nhan & gitra, cac dién tir
chuyén dong xung quanh hat nhan theo nhiing quy dao (orbital) twong d6i. Hat nhan
chiém thé tich rat nho trong khong gian ciia nguyén tr (khoang 1/10.000 thé tich
nguyén tir), nhung lai chiém hau nhu toan bo khéi lugng ciia nguyén tir. Néu coi
duong kinh nguyén tir 1a 10-8cm, thi duong kinh hat nhan chi chiém khoang 10"%cm.
Nhu vay, 16p vo clia nguyén tr ngoai hat nhan 1a rat rong, né chinh 1a khong gian
chuyén dong cua dién tir. Sy chuyén dong cta dién tir trong khong gian nay rat phic
tap. NO vua tuan theo quy ludt cua chuyén dong song, lai vura tuan theo quy ludt
chuyén dong ctia cac hat vi mo. Song trong mot diéu kién nhét dinh va mot cach tuong
d6i, ngudi ta van thira nhan cac dién tr chuyén dong trong khong gian ctia nguyén tir
theo cac quy dao. Nhung theo quan diém hién dai ctia co luong tir thi d6 1a cac dam
may electron.

Trong 16p vo nguyén tir, dién tir phan bd thanh timg 16p Gng véi sé lugng tir
chinh ctia nguyén tir (n). Trong timg 16p lai c6 nhiéu quy dao tmg véi s6 lwong tir phu
1 ctia nguyén tir. Do 1a cac phan 16p. Nhung theo nguyén li vimg bén thi dién tir bao
gio ciing chiém va lam day nhiing quy dao c6 muc ning luong thip trude. Sau d6 méi
dén nhimng quy dao c6 mirc ning lugng cao hon. Thir ty sip xép do 1a: Is, 2s, 2p, 3s,
3p, 4s, 3d, 4p, 5s, 4d, 5p, 6s, 41, 5d, 6p, 7s, 51, 6d, 7p, v.v... (hinh 1.1a).
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1E(eV)

Cs,Z=55

Kich thich

@

3 Hifp thy
Hinh 1.1a
So d6 phén b ning lwong trong nguyén tir

(1)-cau tao nguyén tir: (2)-phan bd ning luong trong 16p vo nguyén tir.
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Qud trinh phdt xa va hdp thu ciia mét nguyén tir.

Eo: Nang lugng & trang thai co ban; cm: Nang luong ¢ trang thai kich thich; + hv
va + AE: Nang lugng kich thich; - hv: Tia phat xa.

Ss (n=5)

4d
4p (n=4)

A
i 1 ”

4 3d
N - ‘. 23
N——— jp (n = j)

T 3s

+ 2p (n=2)
T 2s

Hinh 1.1 b
So d0 phan b niing lwong trong nguyén tir va sinh pho
1.2.2 Sw xuét hién phé phat xa

Trong diéu kién binh thuong, cac dién tir chuyén dong trén cac quy dao tng voi
mirc nang luong thap nhat. Khi d6 nguyén tir & trang thdi bén viing, trang thdi co ban.
O trang thai nay nguyén tir khong thu va ciing khong phat ning luong. Nhung néu
cungcdp ning luong cho nguyén tir thi trang thai d6 khong ton tai nita. Theo quan
diém cua thuyét lugng tir, khi ¢ trang thai khi, dién tir chuyén dong trong khong gian
cua nguyén tir, dac biét la cac dién tir hoa tri, néu chung nhan duogc nang lugng ¢ bén
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ngoai (dién ning, nhiét ning, hoa ning,...) thi dién tir s& chuyén 1én mic ning luong
cao hon. Khi d6 nguyén tir da bi kich thich. N6 ton tai & trang thai kich thich. Nhung
trang thai nay khong bén vitng. Nguyén tir chi luu lai ¢ trang thai nay nhiéu nhét 1a 10
8 gidy. Sau d6 nd ludn ludn cé xu hudng tré vé trang thai co ban ban dau bén viing.
Nghia 1a giai phong ning lugng ma ching d3 hap thu duoc trong qua trinh trén dudi
dang cua céac birc xa quang hoc. Bt xa nay chinh 1a pho phat xa ciia nguyén tir, no c6
tan s dugc tinh theo cong thirc:

AE = (E,—Eg) =hv (1.1)
he
hay: AE=—
Y A

trong do:

E, va Ey la nang luong ctia nguyén tir ¢ trang thai co ban va trang thai kich thich n;
h 12 hing s6 Plank (6,626.107 erk.s) hay h=4,1.10" eV.s;

¢ 1a tdc do anh sang (3.10° m/gy) - 2,99793.10° m/gy;

v 12 tan s6 cua birc xa do;

A 1a budc song cua buce xa do.

Trong biéu thic trén, néu gia tri AE 1a nm ta c6 qua trinh hap thu va khi gia tri
AE duong ta c6 qua trinh phat xa ctia nguyén tur.

Nhung trong nguyén tir, sy chuyén murc ctia dién tir tir muc ning luong E, khong
phai chi vé mtrc By, ma c6 rat nhiéu sy chuyén muc tir E, vé cac mirc khac Eg;, Eqo,
E;... cung véi muc E,. Nghia la co rat nhiéu sy chuyén muc cua dién tir da duoc lugng
tr hoa, va ung véi modi budc chuyén murc do ta c6 1 tia burc xa, tire 1a mot vach phé.
Chinh vi thé ma mot nguyén 6 khi bi kich thich thuong c6 thé phat ra rat nhidu vach
phd phat xa. Nguyén t6 ndo c6 nhiéu dién tir va c6 cdu tao phirc tap ctia cac 16p dién tir
hoa tri thi cang co nhiéu vach phd phat xa. Mot cach tugng trung ta c6 thé mé ta qua
trinh kich thich va phat xa ctia nguyén tir theo mé hinh trong hinh 1.2.

Néu ding médy quang phd dé thu chum ra phat xa d6, phan li va ghi lai cac chum
tia phat xa do nguyén tir phat ra ta s& dugc mot dai phd tir song ngan dén song dai. Do
1a pho phat xa ctia nguyén tir ctia cac nguyén to va nd 1a phd vach. Nhuw vdy, phé phat
xa nguyén tir la san pham sinh ra do sw twong tdc vit chat, ma & day la cdc nguyén tir
tw do o trang thdi khi voi mot nguén nang lwong nhiét, dién... nhat dinh phu hop.
Nhung trong ngudn sang, khong phai chi c6 nguyén tir tu do bi kich thich, ma ¢ ca
Ton, phan tir, nhom phén tir. Cac phan tir nay ciing bi kich thich va phat ra phd phat xa
ctia n6. Tat nhién 13 trong mirc 46 khac nhau tiy thudc vao kha ning kich thich cia
ngudn ning luong. Vi vay, phd phat xa ciia vat mau ludén bao gdm ba thanh phan:

1. Nhém phé vach. D6 1a phd ctia nguyén tir va con. Nhom phd vach nay cia
céc nguyén t6 héa hoc hau nhu thudng ndm trong ving phé tir 190-1000nm (ving UV-
VIS). Chi c6 mét vai nguyén t6 4 kim hay kim loai kiém méi c6 mét sé vach phd nim
ngoai vung nay.

2. Nhém phd dam. Do 1a phd phat xa ciia cac phan tr va nhom phan tir. Vi du
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phé cuia phan tir MeO, CO va nhom phan tir CN. Cac dam phd ndy xuat hién thuong
c6 mot ddu ddm va mot dau nhat. Pau ddm & phia song dai va nhat & phia song ngén.
Trong ving tir ngoai thi phd ndy xuét hién rat yéu va nhiéu khi khong thiy. Nhung
trong ving kha kién thi xuét hién rat dam, va 1am kho khin cho phép phan tich quang
phd vi nhiéu vach phan tich cta cic nguyén té khac bi cac ddm phd nay che lap.

3. Pho nén lién tuc. Day 1a phd cia vat ran bi dit nong phat ra, phd ciia anh sang
trang va phd do sy birc xa riéng cta dién tir. Phd nay tao thanh mot nén mo lién tuc
trén toan dai phd ciia mau. Nhung nhat & song ngan va dam déan vé phia song dai. Pho
nay néu qua dam thi ciing s& can tré phép phan tich.

Ba loai phd trén xuét hién dong thoi khi kich thich mau phan tich va trong phan
tich quang pho phat xa nguyén tir ngudi ta phai tim cach loai bot phd dam va phd nén.
D6 14 hai yéu t6 nhidu.

1.3 Nguyén tic ciia phép do phd phat xa (AES)

Tir viéc nghién ciru nguyén nhan xuét hién pho phat xa, chiing ta c6 thé khai quat
phuong phap phan tich dua trén co s& do phd phat xa ctia nguyén tir phai bao gdm cac
budc nhu sau:

1. Trudc hét mau phan tich can dugc chuyén thanh hoi (khi) ciia nguyén tir hay
Ion ty do trong moi truong kich thich. D6 14 qua trinh hoa hoi va nguyén tir hoa mau.
Sau d6 dung ngudn ning lugng phu hop dé kich thich dam hoi d6 dé ching phat xa.
P4y 1a qua trinh kich thich ph6 cta mau.

2. Thu, phan 1i va ghi toan bd phd phat xa cta vat miu nhd may quang phd.
Trude day, phd duoc ghi 1én kinh anh hay phim anh. Chinh may quang phd s& lam
nhiém vy nay. Nhung nhiing trang bi hién dai ngay nay c6 thé thu va ghi truc tiép cac
tin hiéu cuong do phat xa cia mot vach phé dudi dang cac luc trén bang giéy hay chi
ra cac song cuong do vach phd trén may in (printer), ghi lai vao dia tir ciia may tinh.

3. Péanh gi4 pho da ghi vé mat dinh tinh va dinh luong theo nhiing yéu cau da dit
ra. Pay 1a cong viéc cudi cuing ctia phép do.

Chinh vi vy, tng véi cac nhiém vu va nguyén tic ndy, dé thuc hién mot phép
phan tich dya theo phd phat xa clia nguyén tir nguoi ta phai cin mot hé thong trang bi
cling gdbm ba phan twong tmg nhu thé.

A. Trang bi co ban (toi thiéu phai co):

¢Phan 1: Ngudn ning luong dé hoa hoi, nguyén tir hda mau va kich thich pho
ctia mau phan tich, dé c6 pho cua nguyén t phan tich.

¢ Phan 2: My quang pho dé thu, phan li va ghi lai pho phat xa ctia mau phan tich
theo viing phd ta mong mudn.

¢ Phan 3: Hé thong trang bi dé danh gi4 dinh tinh, dinh lugng va chi thi hay biéu
thi cac két qua.

Mot cach téng quat, ta ¢6 thé mo ta nguyén tic nay theo so d6 ¢ hinh 1.3.
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B. Trang bi hoan chinh:

Cé6 thém cac bo phan sau:

1. Bo tu dong bom hay dwa mau vao dé do.
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2. Hé may tinh va phan mém cua no.

M4u phan tich
Rén - Nguén E
Bot Héa hoi, nguyex: tu héa va Ngon liia
’ kich thich phé phat xa N
Derich . HO quang
i Tia dién
ICP-plasma
(AES)
Thu, phén li, ghi bic xa
(theo ba cach khac nhau)
Cachl Cach I1
Quan sét tryc tiép dé Ghi phé 1én kinh anh
(Spectrograph)

(Spectroscop)

dinh tinh va dinh lugng

Dénh gia dinh tinh
va ban dinh lugng
(Spectroprojector)

Kinh anh chita ph8 méu p.t.

Danh gia dinh tinh, dinh
lugng (theo hai cach)

v

Do d6 den truc
tiép bang vi

May tu ghiI cla
vach 1én bang

quang ké& gidy

Cach III

Thu, phén i, ghi truc ti€p phd mau p.t.
(Spectrometer, mot hay nhiéu kénh)

Chon, khuéch dai tin hiéu, b8 chinh

May tinh (Microcomputer) xi li két qua

!

y

Hién s6 két qua

In két qua

Tu ghi cudng do

Hinh 1.3

So d6 nguyén li ciia qua trinh phén tich AES
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1.4 P6i twong ciia phwong phap phan tich phé phat xa

Bén canh myc dich nghién ciru vat 1i quang phd nguyén tir, phép do phd phét xa
nguyén tir 1a mot phuong phap phan tich vat li dya trén tinh chat phat xa ctia nguyén tir
& trang thai hoi dé xac dinh thanh phan héa hoc cua cac nguyén td, cac chat trong mau
phan tich. Vi vay no cé tén phdn tich quang phé héa hoc. Phuong phap nay dugc sir
dung dé phan tich dinh tinh va dinh luong cac nguyén t6 hoa hoc, chu yéu la cac kim
loai trong moi ddi twong mau khac nhau, nhu dia chét, héa hoc, luyén kim, hoa dau,
néng nghiép, thuc phém, y duge, moi truong... thude cic loai mau ran, mau dung dich,
méu bot, mau quing, mau khi. Tuy phan tich nhiéu d6i twong, nhung thyuc chat 13 xdc
dinh cdc kim logi la chinh, nghia 1a cac nguyén t6 c6 phd phat xa nhay, khi duoc kich
thich bﬁng mot nguén nang lugng thich hop; sau d6 1a mét vai a kim nhu Si, P, C. Vi
vay, doi twong chinh ciia phwong phdp phdn tich dwa theo phép do phé phdt xa cia
nguyén tir la cdc kim logi nong dé nhé trong cdc loai mau khdc nhau. Véi d6i tuong 4
kim thi phwong phap nay c6 nhiéu nhuge diém va han ché vé d¢ nhay, ciing nhu
nhitng trang bi dé thu, ghi phd cua ching, vi phd cua hau hét cac 4 kim lai nim ngoai
ving tir ngoai va kha kién, nghia 13 phai c6 thém nhimg trang bi phtic tap méi co thé
phan tich duoc céac 4 kim.
1.5 Cac vu diém va nhwoc diém

Phuong phap phén tich quang phd phat xa nguyén tir s& di dwoc phét trién rat
nhanh va duogc sir dung trong nhiéu linh vuc cta khoa hoc, ki thuat cong nghiép, nong
nghiép va doi séng vi nd ¢6 nhitng uu diém rat co ban:

a) Phuong phap nay c6 do nhay rat cao. Bing phuong phép nay nhiéu nguyén t6
¢ thé duoge xéac dinh dat dén do nhay tu n. 10° dén n.10* %. Nhung v6i nhitng trang bi
hién dai va véi nhitng ngudn kich thich phd méi (ICP) nguoi ta c6 thé dat dén do nhay
tirn.10” dén n.10° % d6i. Vi nhidu nguyén t6 ma khong can phai 1am giau miu phan
tich (bang 1). Vi thé no 1a phuong phap dé kiém tra, danh gia do tinh khiét ciia nhiéu
hoa chét va nguyén li¢u tinh khiét cao, phan tich lugng vét cac kim loai nang ddc hai
trong ddi turong thyc pham, nude giai khat, moi truong. Trong khi d6 véi nhimg ddi
tugng nay thi phuong phap hoa hoc khong thé nao dat dugc.

b) Phuong phap nay gitp chiing ta c6 thé tién hanh phan tich dong thoi nhiéu
nguyén t6 trong mot mau, ma khong can tach riéng chung ra khoi nhau. Mit khac, lai
khong ton nhiéu thoi gian, ddc biét 1a phan tich dinh tinh va ban dinh lugng.

c¢) V61 nhiing tién bd cua ki thuat hién nay va véi nhiing trang bi hién nay da dat
duoc, thi phuong phap phan tich theo phd phat xa nguyén tir 1a mot phép do chinh xac
tuong d6i cao. Trong nhiéu trudng hop, voi ndng dd nho (c& ppm) ma sai sd cia phép
do 1a dudi 10%. Tt nhién véi nhitng trang bi va may méc cb dién thi sai s6 c6 thé 16n
hon. Song thuc té n6 da bi nhiing trang bi hi¢n dai déy lui.
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d) Phuong phép phan tich theo phd phét xa 13 mot phwong phap phan tich tiéu ton
it mau, chi can tir 1 dén vai chuc miligam mau la du. Pic biét 1a ki thuat phé phat xa.

e) Phuong phéap phén tich nay c6 thé kiém tra dugc d6 ddng nhit vé thanh phan
ctia vat mau o nhitng vi tri (chd) khac nhau. Vi thé cling dugc tng dung dé kiém tra do
déng nhét ctiia bé mat vat liéu.

f) Trong nhiéu truong hop, phd ciia mau nghién ctru thudong dugc ghi lai trén
phim anh, kinh anh hay trén bang giay. N6 1a nhiing tai liéu luu trir va khi can thiét c6
thé danh gia hay xem xét lai ma khong can phai c6 mau phan tich.

Bén canh nhitng wu diém da néu, phuong phap nay ciing ¢6 mot sé nhuge diém
va han ché nhét dinh. Trudc hét phai néi dén 1a: Phuong phép nay chi cho chung ta
biét duoc thanh phan nguyén t6 cia mau phan tich, ma khong chi ra duoc trang thai
lién két ciia n6 ¢ trong mau. Do chinh xéac ciia phép phan tich phu thudc vao nong do
chinh xac ciia thanh phan cta diy mau dau vi cac két qua dinh lugng déu phai dua
theo cac duong chuan cta cac ddy mau dau da dugc ché tao san trude.

Mic dau c6 mot sé nhuoc diém va han ché, nhung phuwong phap phan tich quang
pho phat xa nguyén tir ngay cang dugc phat trién va img dung rong rii trong nhiéu linh
vuc khac nhau dé xac dinh luong vét cic nguyén td trong cac ddi twong mau khéac
nhau. D6 1a mdt phuong phap phan tich nhanh, c6 d6 chinh xac bao ddm va d¢ nhay
kha cao, dic biét thich hop cho phan tich dat hiém, cac loai nudc, khong khi, v.v.

1.6 Kha nang va pham vi rng dung

Phuong phéap phan tich quang phd phat xa nguyén tir ngdy nay giit vai tro quan
trong trong héa hoc phéan tich. Cting voi sy phat trién manh mé ctia cac nganh khoa
hoc k¥ thuat, dac bi¢t 1a vat li va hoa hoc, sy phat trién cta ki thuat do va ghi tin hi¢u,
da 1am tang kha nang tng dung to 16n ctia nd. Bang phuong phap niy ngudi ta c6 thé
xac dinh dinh tinh, ban dinh lugng va dinh lugng dugc hon nam chuyc kim loai va gé‘ln
mdt chuc nguyén t6 4 kim trong cac ddi twong mau khac nhau (v6 co va hitu co).
Phuong phap phan tich nay di tro thanh cong cu phan tich nguyén tb dac lyc cho nhiéu
linh vuc, nhét 1 sau khi c6 nguén kich thich ICP.

a) Phdn tich quang phé phdt xa trong nganh héa va céng nghiép héa hoc. N6 1a
cong cu dé cac nha hoa hoc xac dinh thanh phé‘ln dinh tinh va dinh lugng cua nhiéu
chét, kiém tra do tinh khiét cta cac hoa phém, nguyén liéu va danh gia chét lugng cua
chung. N6 ciing 1a mot phuong phap dé xac dinh cac dong vi phong xa va nghién ciru
cdu trac nguyén ti.

b) Phdn tich quang phé phdt xa nguyén tir trong dia chdt. Ngay tir khi méi ra
doi, phuong phéap nay da dugc cac nha dia chit str dung phan tich cic mau quang phuc
vu cho cong viéc thim do dia chit va tim tai nguyén khoang san. Vi thé nganh dia chat
clia tat ca cac nude déu cd phong phan tich quang phd phat xa rat hién dai va hoan
chinh.
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¢) Phan tich quang phé phdt xa trong luyén kim. Luyén kim cling 1a mot nganh
sir dung phuong phap phan tich quang phd phat xa dau tién vao muc dich ciia minh
trude ca nganh hoa. Chinh tinh chat nhanh chéng va do nhay ciia phuong phép nay 1a
mot diéu rat can thiét doi v6i nganh luyén kim. N6 ¢ thé 1a cong cu giup cac nha
luyén kim xac dinh ngay dugc thanh phan ciia cac chat dang néng chay trong 10 luyén
kim; qua d6 ma ho c6 thé didu chinh nguyén liéu dua vao dé ché tao dwgc nhiing hop
kim c6 thanh phan mong muén, kiém tra thanh phan, kiém tra nguyén liéu.

d) Phén tich quang phé phdt xa trong tiéu ch uan hoc. Trude day con nguoi
tuong rang khé c6 thé hiéu biét dugc thanh phan hoéa hoc cua cac hanh tinh xung
quanh trai dat ching ta. Nhung phuong phap phén tich quang phd phat xa ra doi dd mo
rong tam véi cho con ngudi. Bang phuong phap phd phat xa va két hop véi mot s6
kinh thién vin, cac nha thién van c6 thé quan sat dugc thanh phan cia cc nguyén t6
hoa hoc cua cac hanh tinh khac nhu mat tring, cic vi sao. Chinh nhimng két qua phan
tich thanh phan cta cac mau dat do vé tinh iy tir mt tring vé& d noi 1én ¥ nghia cua
phép do phd phat xa trong linh vuc nghién ctru thién van. Vi nhitng két qua phan tich
thuc té cac mau la rat phi hop véi nhimg s liéu thu dugc truée day qua phén tich tia
sang tir mat trang bang hé thong may quang phd va kinh thién van.

e) Phdn tich quang phé phdt xa trong néng nghiép, y va sinh hoc. Day 1a nhiing
nganh khoa hoc sir dung phuong phap nay dem lai nhidu két qua ruc rd, dic biét 1a
trong viéc nghién ciru thd nhudng, nghién ctru cac nguyén t6 vi luong trong dat trong,
trong cdy trong, trong phan bon ctia ndong nghiép, hay nghién ctru thanh phan thic an
phuc vu chin nudi, phan tich nguyén t5 vi luong trong méau, serum, nudc tiéu, phuc vu
chira bénh.

£) Phan tich quang phé trong cdc linh viee khdc. Ngoai nhitng linh vuc dd néu,
phuong phap phan tich quang phé phat xa nguyén tir con duoc mot sé nganh khac sir
dung nhu 1a mot cong cu phan tich. Vi du nhu trong nganh dugc dé kiém tra mot s6
kim loai doc hai trong cac dugc pham (Pb, Cu, Zn, Hg,...). Nganh nghién ctru co str,
cong an, toa an, ngoai thuong, ciling 1a nhitng noi da sir dung phuong phap phan tich
quang phd trong cac linh vyc nghién ctru va di nang phép do phd nguyén tir 1én ngang
tam cta thoi dai.

Tia  Tia Phé Phéd Phd Phé  Phé Phé Phé Phé

¥ X UV xa uv VIS IR FIR song
IR tr.binh songmm  Cm
— | | — — —1
| & 10 & ) 100nm 200nm 380nm 2,5p 25u  0,04cm 25cm >25cm
. 200nm 380nm 800nm
100 A
Hinh 1.5

Sw phén chia cac loai phd theo dd dai séng
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Chuong 2

SU KIiCH THiCH PHO PHAT XA NGUYEN TU

2.1 Yéu cau va nhiém vu ciia nguon kich thich

Trong phan tich quang phd phat xa nguyén tir, ngudn sang dugc goi 1a ngudn
kich thich phd va c6 mot vai tro hét siic quan trong. Vi nhd ngudn ning lugng kich
thich nguoi ta co thé chuyén vét liéu miu phan tich thanh trang thai hoi cia cac
nguyén tir va kich thich dam hoi phat sang (phat xa), nghia 1a ngudn ning lugng anh
hudng truc tiép dén két qua ciia phép phan tich. Vi vay ngudn niang luong mudn ding
duogc vao muyc dich phan tich quang phd phat xa nguyén tir can phai thuc hién dugc hai
nhi¢m vu sau day:

Trude hét ngudn ning luong phdi héa hoi, nguyén tir héa va chuyén dwoc hodn
toan cdc nguyén liéu mau phdn tich vao ving phong dién (plasma). C6 nhu thé thanh
phan ciia dam hoi trong plasma mé&i dong nhat v6i thanh phan cua vat mau. Pong thoi
ngudn ndng heong phdi ¢é ndng hrong di [én (nhiét d6) dé co thé kich thich dwgc tot
nhét cac nguyén tir ctia nguyén tb can phan tich di dén phat xa ra phd ctia no.

Song nhu thé van chua hoan toan du. Vi mot phuwong phap phan tich chi c¢6 gia tri
khi né ¢é dg nhay va dé ldp lai cao. Chinh vi thé, ngoai hai nhiém vu trén mot nguon
sang mudn dung duoc 1am ngudn kich thich phd phat xa né con can phai thoa min mot
sO yéu cau nhét dinh sau déy:

1) Trudc hét ngudn sang phai dam bao cho phép phan tich c6 d6 nhay cao va
cuong dd cua vach phé phai nhay véi su bién thién néng dd ctia nguyén to phan tich;
nhung lai khong nhay véi su dao dong ciia diéu kién lam viéc.

2) Ngudn ning luong phai 6n dinh va bén viing theo thoi gian, d& dam bao cho
phuong phap phén tich c6 d6 1ap lai va d6 6n dinh cao. Nghia la cac thong sb cta
ngudn sang da chon nhat thiét phai duy tri va lap lai duoc.

3) Nguén ning luong phai khong dwa thém pho phu vao 1am 14n véi phd cia mau
nghién ctru. Néu khong s& 1am kho khin thém cong viéc danh gia dinh tinh va dinh
luong va c6 khi 1am sai lac ca két qua phan tich.

4) Ngudn kich thich phai c6 so dd cau tao khong qué phire tap; nhung lai c6 kha
ning thay d6i dugc nhidu thong s, dé c6 thé chon duoc nhing diéu kién ph hop theo
ting ddi twong phan tich hay ting nguyén td.

5) Yéu cau cudi cung 1a ngudn ning luong kich thich phai lam tiéu hao it mau
phan tich va trong mot s6 truong hop phai khéng lam hu hai miu phén tich, nhu trong
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kiém tra thanh pham.

Trén day la nhitng yéu cau chung, néu ngudn sang théa méin dugc diy du cac yéu
cau d6 1a mot didu rat 1i tuong. Song trong thuc té khong co duoc diéu kién li tuong
nhu thé. Vi vdy, mdi ngudi lam phan tich quang phd phét xa can phai hiéu biét tuong
tan va tiy theo ting truong hop cu thé ma xem yéu cau nao can duoc chi y nghiém
ngat trude hét va yéu ciu nao c6 thé chnm chude duge.

2.2 Cic loai ngudn kich thich phd phat xa

Do nhiing yéu cau di néu ¢ trén, nén chi c6 mot vai loai ngudn ning lugng dugc
dung 1am ngudn kich thich cho phuong phap phan tich quang phd phéat xa. D6 1a:
Ngon Itra dén khi; Hb quang di€én dong xoay chiéu va mot chiéu; Tia lira dién; Tia
lugc; Plasma cao tan cam ung (ICP); tia X.

Trong cac loai ngudn ning luong nay, ngon lira dén khi, hd quang va tia lira dién
da dugc dung tir 1au, nhung c6 d6 nhay khong cao (ngudn sang cb dién). Tia luoc va
ICP 14 nhitng ngudn ning luong cho d6 nhay cao. Nhung tia lugc it dugce dung. Vi dé
¢6 dugc tia luge pht hop cho muyc dich phan tich phai c6 nhing trang bi phirc tap, ton
kém. Riéng ICP 1a ngudn ning luong hién dang dugc ung dung phd bién va c6 nhiéu
vu viét. N6 1a ngudn sang méi duoc phat trién trong vong hon chuc nam lai day. Lai
khong dit nhu ngudn luge. Vé do nhay cua cac ngudn ning luong nay ching ta c6 thé
xem trong hinh 1.4 va bang phu luc A.

2.2.1 Ngon lira dén khi
2.2.1.1 Cdu tao va dic diém ngon lira den khi

Ngon lira dén khi 1 ngudn ning luong dau tién duoc ding trong phén tich quang
phd phat xa nguyén tir, ngay tir khi phuong phép nay ra doi. Bunsen va Kirschoff 1a
nhimg ngudi dau tién dung ngudn sang nay dé phan tich cac kim loai kiém va kiém
thé. Nhung do sy don gian, on dinh, do nhay tuong ddi va ré tién, nén ngay nay né van
duoc str dung phé bién.

1. Pic diém. Ngon lira dén khi c6 nhiét d6 khong cao (1700 — 3200%), ¢ ciu
tao don gian, nhung 6n dinh va dé 1ap lai dugc céc diéu kién 1am viéc. Do c6 nhiét do
thép, nén ngon Itra dén khi chi kich thich dugc cac kim loai kiém va kiém tho. Va ung
v6i loai ngudn sang ndy nguoi ta ¢ mot phuong phap phén tich riéng. D6 la phwong
phdp phan tich quang phé ngon lira (Flame Spectrophotometry). Song vé ban chit no
van 1a pho phat xa ctia nguyén tir trong ngon ltra. Cac chat khi dét dé tao ra ngon lira
ctia dén khi thuong 1a mot hon hop ciia hai khi (1 khi oxy hoéa va 1 khi nhién liéu)
duoc tron voi nhau theo mat ti 16 nhat dinh. Bdn chdt va thanh phan cia hon hop khi
quyét dinh nhiét dg cia ngon lira va hinh ddng cdu tao ciia ngon lira. Duéi ddy 1a mot
vai hdn hop khi di duoc sir dung dé tao ra ngon Itra trong phép do phd phat xa:
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Bang 2.1

Nhiét d6 ciia mot s6 loai dén khi

STT Loai hdn hop khi dot Nhiét do (°C)
1 Axetylen va oxy 2400-3100
2 Butan va oxy 2000-2550
3 Khi dot va oxy 2200-2500
4 Hydro va oxy 2100-2300
5 Axetylen va khong khi 2000-2450

2. Céu tao. V¢ hinh dang cdu tao va su phan bd nhiét ctia ngon lira, dén khi gom
& ba phan nhu sau (hinh 2.3 va 2.4):

¢Phian mot (a). Phan trong cling sat miéng dén 1a phan t6i (a). Trong phan nay
chat dbt dugc tron va nung néng dé chuan bi ddt chay ¢ phan hai (b). Nhiét do trong
phan nay thap (dudi 700-1200%).

¢ Phan hai (b) 1a 18i cua ngon lira. /\
Trong phin niy xay ra cac phan Gmg d6t chay e RJKZ
chat khi. N6 khong mau ’hay c6 mau xanh PAl Hcgg% \Tf;‘ AHOI
nhat va nhiét do 1a cao nhat. Chinh dinh b 1a

chd c6 nhiét dd cao nhit cua ngon lua. Néu ‘mngonTHJZ\}g /W

d6t bang hdn hop khi axétylen va oxy hay

khéng khi nén thi nhiét do cua ngon Itra dugc Phén 16i
cung cp nhd phan tng:

2C2H2 + 202 =4CO + 2H2 + Q

¢ Phan tht ba (c) 1a v6 cua ngon lira.
Trong phan nay thudng xay ra cac phan g

thir cAp, c6 mau vang va nhiét do thap. N6 tao i 23
n 5

thanh dudi va vé ctia ngon lura. . , L
: Cau tao cua ngon Itra dén khi

Do sy phan bo nhiét do cuia ngon ltra nhu vay, nén khi phan tich phai dua mau
vao vung tnm c6 nhi¢t do cao nhat. D6 1a vung b cia ngon Itra va trong vung nay céc
qua trinh s€ On dinh, va hiu suat kich thich phd s€ cao nhat.
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2.2.1.2 Bén nguyén tir hod mau (burner head)

La bo phan dé dot chay hdn hop khi
tao ra ngon Itra. Tuy c¢6 nhiéu kiéu dén khac
nhau, nhung déu c6 nguyén tic cdu tao
giong nhau (hinh 2.4 va 2.5). D6 1a hé thong
nguyén tir hoa mau. Song bat ki mot loai
dén nao mudn ding dwoc cho phép phan
tich quang pho, ngoai nhitng yéu cau da néu
(muc 1) n6 con phai dam bao tron déu hdn
hop khi trude khi d6t va ngon lira phai chay
0 ngoai miéng den.

Hinh 2.4.

Pén va hé thong NTH miu ciia hing
Philips

(1) Pén nguyén tir héa miu; (2) Mang bao hiém; (3) Puong thai phan miu thira;
(4) Puong dan chét oxy hoa; (S) Puong dan miu vao budng aerosol hoa; (6) Puong
dan chit chay C,H,; (7) Vién bi tao bui aerdsol.

Hé nguyén tir héa mau bao gom:
+ Budng hiit miu va tao thé soi khi (1)

+ Pén nguyén tir hoa mau (2)

| @

°

’—_‘ 7 — D G
K [ ’
> i
A
Hinh 2.5
H¢ thong nébiulai theo ki thuit pneumatic

K: Khi mang (oxy héa); S: Puong dan miu; F: Khi chay; Q: Canh quat quay déu;
G: Mang bao hiém; A: Puong dan thé aetosol 1én dén nguyén tir hoa.

2.2.1.3 Qud trinh kich thich phé trong ngon lira

Trong phén tich quang phd phat xa, néu dung ngon ltra 1am ngudn kich thich thi
mau phan tich phai chuan bi & dang dung dich. Sau d6 nhd mot hé théng phun
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(Nebulizer system) dé dwa dung dich nay vao ngon lora dudi dang thé swong mu (thé
soi khi - aerdsol) cung véi hon hop khi dbt. Khi vao ngon ltra, dudi tdc dung cua nhiét
do, trude hét dung méi bay hoi, dé lai cac hat bot mau min cia cac chat phan tich, roi
n6 dugc d6t nong va chuyén thanh hoi cta nguyén tir va phan tir. Trong ngon lira cac
phan tir hoi nay chuyén dong, va cham vao nhau, trao ddi niang luong cho nhau,... Két
qué clia cac qué trinh d6 1am cac phan tir bi phan 1i thanh nguyén tir, bi Ion héa va bi
kich thich. Nhu vay trong ngon ltra ton tai ca nguyén tir tu do, phan tir, Ion, nhdm phan
tir va cac dién tr. Trong tdp hop d6 chii yéu chi cdc nguyén tir tir do bi kich thich va
phat xa. Vi thé phd phat xa ngon lira 1a phd ciia nguyén tir trung hoa. Nguyén nhan gay
ra su kich thich phd ¢ day 1a sy va cham cua cac nguyén tir véi cac dién tir co dong
ning 16n trong ngon lira. Vi thé nhiét d6 ngon Itra cang cao thi cac dién tir d6 c6 dong
ning cang 16n. Vi thé n6 1a sy kich thich nhiét. Do d6 co ché ciia qua trinh kich thich
trong ngon ltra la:

1. Truéc hét 13 dung mdi bay hoi, dé lai cic hat mau & dang bot. Tiép theo 1a
b6t miu bi nung nong, néng chay. Sau d6 1a cac qua trinh nhiét hoa ciia chit mau xay
ra theo tinh chit ciia né, va gdm co.

2. Hai qua trinh chinh:

¢ Néu E, < E, thi miu s& hoa hoi, nguyén tir hoa tao ra cac nguyén tir tu do,
chung bi kich thich va phat xa — ¢6 phé phdt xa (AES).

Me, X(r).Th. - Me, X,(k) > mMe(k) + nX(k)
Me(k) + E — Me(k)" — Me© + n(Hv)
Nang luong K Chum tia phat xa

Co ché nay (co ché 1) cho do nhay va do on dinh cao cua su phat xa. Céac hop
chat mudi halogen (trur F), axetat, mdt s nitrat, sunphat... cia kim loai thuong theo co
ché nay.

¢ Néu E,, > E, thi miu sé bi nguyén tu hoa trude, sau d6 hoa hoi thanh nguyén
tir, rOi bi kich thich ph — sinh ra phd phat xa (AES).

Me, X,(1r) > M, (1) + X,(r) > mMe(k) + nX(k)
Me(k) + E — Me(k)" — Me © + n(Hv)
Nang lugng K. Th. Chum tia phat xa

Co ché nay (co ché 2) cho dd nhay va do on dinh kém so v&i co ché 1 cia su
phat xa.

Cac hop chit mudi SI0*;, PO*,, F~, mot s6 nitrat, sunphat,.. cia kim loai thuong
theo co ché nay.

Do dic diém cua 2 co ché chinh d6, nén trong phan tich ngudi ta thuong tao diéu
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kién dé sy kich thich phé xay ra theo co ché 1 ¢o loi. Pidu d6 giai thich tai sao nguoi
ta hay ding cdc mudi halogen, va axetat ctia kim loai kiém 1am nén, hay chét phu gia
cho mau phan tich.

3. Qua trinh phu

Trong ngon lua thudng cé cac qua trinh phu kém theo hai qua trinh chinh, cac
qua trinh nay tuy diéu kién cua ngon lira ma xuét hién trong mirc do khac nhau, va n6
déu khoéng c6 1o, nén can dugc loai trir trong phén tich. Cac qua trinh d6 la:

- Tao ra cac hop chit bén nhiét, chu yéu 1a cac monoxit (dang Me°).
- Su Ton hoa tao ra cac Ton, chi yéu 1a sy Ion hoa béc 1.

- Sy hép thu birc xa ctia nguyén tir (qua trinh tu dao).

- Sy phat xa pho nén lién tuc cta hat rin va electron bi nung néng.

N6i chung, cic qué trinh nay déu khong co loi. Nguoi ta phai tim bién phap loai
trr. Vi du:

+ Pé han ché sy hinh thanh hop chét bén nhiét kiéu Me°, nguoi ta thém vao mau
mudi Clorua cua kim loai kiém (nhu KCI, CsCL) lam nén, kich thich phd theo co ché
1, hodc kich thich phé trong mdi trudng khi tro argon.

+ Hay d¢é loai trir sy Ion hoa cta nguyén t6 phan tich, ngudi ta thém vao méu
chat phy gia 1a mudi halogen kim loai kiém c6 thé Ion hoa thap hon thé Ion héa cua
nguyén t6 phan tich. Nhu thé nguyén t6 phan tich s& khong bi Ion hoa nita.

So vdi cac loai nguén kich thich khac, ngon lua 1a nguén kich thich don gian, do
nhay trung binh (0,1 - 10pg) va twong d6i on dinh. Nhung cuong do ciia vach phod
cling bi anh hudng bdi mot sb yéu t6 nhat dinh, nhu:

+ Trude hét 1a dang lién két ctia cac nguyén td trong chat mau.

+ Tht hai 12 anh hudng cia cac gbe axit. Noi chung, cac axit dé bay hoi thi anh
hudng nay 1a nho.

+ Thir ba 1a chat nén hay thanh phan cta dung dich mau, vi vay dung dich phan
tich va dung dich mau chuin déu phai c6 cung thanh phan vat 1i va héa hoc, nhat 1a
chat nén phai cting loai.

+ Anh huéng thtr tu 13 cac phan tng hoa hoc xay ra trong ngon lra. Pic biét 1a
anh hudng cta cac phan ung tao ra cac hop chat bén nhiét. Cac hop chét nay thuong
lam giam cudng do cua vach phd, nghia 1a 1am giam d6 nhay cta phuong phap phan
tich. D6 1a khai quat chung, tit nhién cac yéu td trén khong phai bao gid' ciing xuat
hién dong thoi va tac dung nhu nhau trong moi truong hop, ma tuy ting trudng hop
yéu tb nao 13 ndi bat va can duoc chu . Song mot diéu can nhé 1a nhiét d6 ngon lua 1a
yéu td quan trong nhét, nd quyét dinh cic qua trinh xay ra trong khi kich thich pho.
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2.2.2 H0 quang dién
2.2.2.1 Bdc diém va tinh chat

1. H quang 1 ngudn kich thich ¢é ning luong trung binh va ciing 12 ngudn kich
thich van ning. N6 c6 kha ning kich thich duoc ca mau dan dién va khong dan dién.
Tuy thudc vao cac thong sb (A, C, R) cia may phat hd quang va loai di¢n cuc ta chon
ma hd quang ¢ nhiét do tir 3500 — 6000°°. Véi nhiét d6 nay nhiéu nguyén td tir cac
nguyén liéu mau khac nhau c6 thé dugc héa hoi, nguyén tir héa va kich thich phd phat
xa. Nhiét d cua hd quang phu thudc rit nhiéu vao ban chat cua nguyén li¢u lam dién
cuc. Vi thé trong mot diéu kién nhu nhau, hd quang dién cuc than (graphite) cé nhiét
d6 cao nhat (bang 2.2). Cuong do dong dién trong mach hd quang 13 yéu t6 quyét dinh
nhiét d6 cua hod quang.

2. Hd quang 1a ngudn kich thich cho d6 nhay twong di cao, vi trong hd quang
méu phan tich dugc hoa hoi tuong ddi dé dang hon trong cac loai ngudn ning luong
khac, dic biét 1a hd quang dong mot chiéu. Nhung ciing do tinh chat niy ma phép phan
tich dung hd quang c6 do on dinh va do 1ap lai kém ngon Ira va tia dién. O day hd
quang dong xoay chiéu cho két qua on dinh hon hd quang dong mét chiéu, vi thé ho
quang dong xoay chiéu dugc str dung nhiéu hon.

Bang 2.2
Thé Ton héa va nhiét do hd quang ciia mdt s6 kim loai
Nguyén t 1am Thé Ton hoa cta Dong dién ho Nhiét d6 ciia hd
dién cuc nguyén to (eV) quang (A) quang (°C)
C 11,30 10 6000
Zn 9,40 10 5200
Fe 7,80 10 4800
Cr 6,90 10 4400
Al 5,67 10 4000

3. Ho quang 1a nguon kich thich ¢6 so 6 mach twong ddi don gian, nhung lai c¢6
nhiéu thong s6 ¢ thé diéu chinh dugc dé chon dugec mot nhiét do tuong dbi phu hop
cho phép phan tich mdi chét.

4. HO quang la sy phong dién giira hai dién cuc c6 thé thap (dudi 260V) va dong
cao (tir 8 - 20A). Thé va dong ctia mach hd quang c6 lién hé véi nhau theo cong thirc:

U
R +R,

U=a+Z var -

m

Trong d6 A va B 1a cac hang sb, R, 1a dién tré plasma hd quang. Cong thirc nay
giai thich tai sao hd quang kém bén viing. Vi thé phai dwa vao mach hd quang mot
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bién tré phu R, that 1on (R, >> R,) dé han ché sy thay doi cuong d6 dong dién trong
mach va giir cho hd quang on dinh.

2.2.2.2 Cdu tao va hoat dong ciia hé quang

Tuy ¢6 nhiéu loai may phat hd quang khac nhau, nhung vé nguyén tic cau tao, tat
ca cac may phat hd quang déu gom hai phan chinh.

- Phan 1 la mach phdt h6 quang (mach chinh), né c6 nhiém vu cung cdp ning
luong dé héa hoi, nguyén tir héa mau va kich thich dam hoi d6 di dén phat xa. Néu ho
quang mdt chiéu thi d6 1a mach cua dong dién mot chiéu (hinh 2.6). Néu 1a hd quang
xoay chiéu, thi d6 1a dong dién xoay chiéu.

- Phan 2 la mach chi huy (mach diéu khién), c6 nhiém vu chi huy phan mach
chinh hoat dong theo nhiing thong s6 di duge chon cho mot muc dich phan tich nhét
dinh. Theo so d6 & hinh 2.6, néu cong tic K dugc dong & vi tri AA, ta c6 hd quang
dong xoay chiéu. Con khi & vi tri BB' ta c6 hd quang dong mot chiéu. Su hoat dong
ctia hd quang dién ra nhu so (so do hinh 2.6):

Khi déng cong tac K', nghia 1a dua dién vao may, qua hé thong bién tré R; ta
chon dugc thé 1am viéc phu hop dua vao bién thé Tr; dé tang thé. Khi d6 thé ¢ hai dau
cudn thr cdp cia bién thé nay dat dén hang ngan von (2000-7000V). Hai ddu cudn nay
duoc ndi v6i cudn cam Ly, tu dién C; va khoang nd phu E. Luc doé tu C; dugc tich dién
va khi dat dén thé V; da chon thi c6 mot tia dién duoc danh qua khoang E, nhu thé lap
tuc trén mach dao dong L,c, xuét hién mot dao dong cao tan. Do mach dao dong L,C,
cung ghép voi mach dao dong L,Cy, nén trén mach L,C, ciing xuat hién mot dao dong
cao tn cam ung nhu thé. Nhung sé vong cta L, 13 16n hon nhiéu L,, nén thé trén hai
cot ctia tu C, ciing s& 16n hon C;. Thé nay lai xuét hién tac khic khi c6 tia dién danh &
E va diéu khién su phong dién qua khoang F cta hai dién cuc hd quang. Nhu thé mot
chu ki phong dién thir nhat duoc thuc hién va két thuc, roi lai tiép dién dén chu ki
phong dién thi hai, thit ba,... va ctr thé dién ra cho dén khi nao ta ngat cong tic K, tirc
1a ngimg sy phong dién ctia hd quang.

K K Rz
uong] ¢ :
I NN
A’ —i Q‘MGM——-—_LC
1 E T !
Rl

Hinh 2.6

S¢ d6 nguyén tic cdu tao cua may phat hd quang
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Khi ho quang lam viéc, di¢n cuc F sé duoc dot nong do va dudi tac dung cia
dién truong céac dién tir bat ra khoi bé mat dién cuc nm, chung duoc gia tde va chuyén
dong vé cuc duong. Nhitng dién tir ndy c6 dong ning rat 16n, va khi chuyén dong
trong plasma gitra hai dién cuc, cac dién tr va cham vao céac phﬁn tu khac (nguyén tu,
Ton, phan tir...) trong plasma F, n6 truyén ning luong cho nhitng phan tir d6. Khi d6
trong plasma c6 phan tir bi Ton héa, bi phan li va bi kich thich. Két qua lai c6 thém
dién tr tu do nira cung véi mot ) nguyén tir, lon, phan tir bi kich thich. Nhu vay chinh
cac phan tir mang dién tich duong va nm duy tri dong dién qua cot khi cua plasma.
Giita hai dién cyc F cac phan tir da bi kich thich s& sinh ra phd phat xa ctia no. Trong
hd quang mot chiéu dién tir ludn ludn dap vao di¢n cuc duong, nén di¢n cuc duong
noéng dé hon dién cyc nm. Con nguoc lai, trong ho quang dong xoay chiéu, hai dién
cuc lai dugc dot néng dé nhu nhau.

HO quang dong mot chiéu thuong xuét hién su sut thé & hai dau cua dién cuc.
Hiéu tng nay xuat hién rat rd rang trong thoi gian dau cua sy phong dién va & hod
quang c6 dong thap (dudi 5A). Nhung sau d6 duoc ning lugng cta ngudn kich thich
bu vao thi su sut thé d6 s& giam di. Nguyén nhén cua sy sut thé nay la do sy xuét hién
16p dién kép ¢ hai dau cua dién cuc va 16p dién kép nay cd tu truong nguoc voi tu
truong chinh ctua hd quang. V&i hd quang xoay chiéu, do dong dién ludn luon doi
chiéu, nén sy sut thé d6 xuét hién khong 10 rang va rat it co tac dung. D6 chinh 1a 1i do
gii thich tai sao sy kich thich phd phét xa bang ho quang dong dién xoay chiéu luén
luén 6n dinh hon sy kich phé trong hd quang dong dién mot chiéu.

2.2.2.3 Nhiét 6 ciia plasma hé quang

1. Yéu t6 thir nhat, yéu t6 chinh quyét dinh nhiét d6 cua hd quang ld cuwong do
dong dién trong mach ho quang chinh. Trong mdt khoang nhat dinh cua nhiét do, khi
tang cudng do cua dong dién thi nhiét do cua hd quang ciing ting theo. Nghia 14 ta co:

T=k1(2.2)

Trong d6 k 1a hé sb ti 18, T 1a nhiét do cta hd quang (OC). Nhung dén mot gia tri
nhét dinh cta cuong do dong dién 1°, thi nhiét d6 hd quang tang rat cham theo su tang
nhiét do (hinh 2.7). Gia tri 1° duoc goi la dong dién gidi han cua hd quang. Nhung
cuong d6 dong dién trong mach hd quang thay doi twong ddi manh. Vi cot khi cua
plasma ludn thay ddi ca vé do dai va bé rong, do diém phong dién trén bé mit dién cuc
luén ludn di dong. D6 1a nhuoce diém cia hd quang. Do d6 ngudi ta phai dung dién cuc
d61 ¢6 hinh nén cut.

Vi vay, mudn cho cuong do6 dong dién I trong mach hd quang 6n dinh (it thay
d61) nguoi ta phai mic trong mach hd quang hé dién tré R, that 16n, dé su thay d6i cua
R; do cot khi gay ra it bi anh huong dén I. Vi thé trong cac may phat hd quang ngudi
ta thuong lam mot hé dién tré ndi R, rat 1on va cuong do dong dién duoc tinh theo
cong thuc:
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=Yg, 2.3)

trong do:

R;: Dién tr¢ cdt khi cua plasma gitra hai dién cuec.

R,: Dién tro ndi ciia may phat hd quang.

U: Thé cua ngudn dién ctia may phat dat 1én hai dau dién cuc F.

2. Yéu t thir hai quyét dinh nhiét d6 cua hd quang 13 bdan chdt ciia nguyén liéu
lam dién cwe. N6i chung, nguyén lidu nao kho bay hoi va ciu tao tir nhitng nguyén t6
hoa hoc ¢6 thé Ton hoa cang cao, thi hd quang dung dién cuc nguyén t6 dé sé cho nhiét
d6 cang cao. Vi thé hd quang dién cuc than (graphite) s& c6 nhiét do cao nhat so véi
cac hd quang dién nguyén liéu khac trong cing mot diéu kién dong dién thi nghiém
(bang 2.2).

3. Yéu t6 thtr ba 1a thé Ion héa ciia cdc chdt ¢é trong mdau phan tich, chi yéu 1a
chat nén va nhiing chat ¢ néng do 1on. Noi chung, nguyén t6 nao (nhét 1a chét nén cua
mau) co thé Ion héa cang nho thi cang lam giam nhiéu nhiét d6 cua hd quang, nghia 1a
cac kim loai kiém c6 tac dung manh nhét, sau d6 dén cac kim loai kiém thd. Chinh vi
thé tha nguoi ta thuong thém cac mudi halogen cua kim loai kiém vao mau dé gop
phan diéu chinh nhiét do cta plasma cua hd quang cho su kich thich phd cua cac
nguyén t4 phan tich. Bén canh thé Ion hoa, thi ndng do6 ctia cac nguyén td ciing c6 anh
huong dén nhiét d6 cua hd quang, dac biét la cac nguyén t6 ¢ thé Ton hoa thép s€ lam
giam nhiét do ctia hd quang cang nhiéu, khi ndng d6 cia no trong plasma cang 16n.

4. Trong plasma cua hd T°C
quang thuong luén ludn xay ra
cac phan ung hoa hoc va vat li.
Do 1a qué trinh phan 1i, lon hoa,
t6 hop phan tir va sy kich thich
phd. Nhing quéd trinh nay
thuong la cac qua trinh nhiét
dong hoc vi dam hoi trong

plasma cling c6 mdt nhiét do

nhit dinh ng voi nhimg thong

s0 xac dinh ciia may phat ho L
quang da dugc chon. Nhiét do Hinh 2.7

d6 dam bao cho plasma co mot Su phu thudc ctia nhiét do hd quang vao cudng do dong dién trong

é.p hIC dlén tor xac dlnh dé duy mach hé quang
tri su kich thich phd.
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2.2.2.4 Sy kich thich ph6 trong plasma hd quang dién

Trong plasma ctia hd quang, sy kich thich pho phat xa co6 thé xdy ra theo cac qua
trinh sau:

1. Néu 1a mau dung dich, thi trudce hét 1a dung méi bay hoi, dé lai cac hat bot
mau. Ri cac chit (ca mau bot va b cua mau dung dich con lai), bot mau bi nung
néng, néng chay. Sau d6 1a cac qua trinh nhiét hoa ciia chit mau xay ra theo tinh chat
ctia nd. Cu thé 1a cac hat miu s& bay hoi hay chuyén khdi vao plasma gitta 2 dién cuc.
Tai day s& xay ra cic qua trinh chinh va phu khac nhau, tily thugc vao thanh phan va
ban chit cta chit mau.

2. Néu mau la dang bot dugc nhdi vao trong 10 di¢n cuc mang thi c6 cac qua
trinh trong dién cuc mang mau la:

+ Sy nung néng va nong chay,

+ Su chuyén dong nhiét khuéch tan va doi luu cua céc hat trong 16 dién cuc,
+ Cac phan tng hoa hoc phan hay cta cac chit mau kém bén nhiét,

+ Su bay hoi ctia cac phan tir chat mau vao plasma,

+ Su van chuyén ctia cac hat mau chua hoa hoi vao plasm.

Ban chat va thanh phan ctia mau trong 16 di€n cuc va nhié¢t do cua dién cuc la yéu
t0 quyét dinh su dién bién cua cac qua trinh trén.

Sau d6 13 cac qua trinh trong plasma. Gom c6 2 qua trinh chinh sinh ra phd phat
xa nguyén tr (AES) va mot s6 qué trinh phy nhu sau:

A- Hai qua trinh chinh:

¢ Néu E, < E,, thi miu s& hoa hoi, nguyén tr hda tao ra cac nguyén tu tu do,
chung bi kich thich va phat xa — c6 phé phdt xa (AES)

Me, Xu(r) = Me, Xn(k) > mMe(k) + nX(k)
Me(k) + E = Me(k)” — Me® + n(hv)
Nang luong K.Th. Chum tia phat xa

Co ché 2 nay cho do nhay va do on dinh cao cua su phat xa. Cac hop chat mudi
halogen (trur F), axetat, mdt s6 nitrat, sunphat,... cua kim loai thuong theo co ché nay.

¢ Néu E, > E,, thi phan tir ctia chit mau s& bi nguyén tir hoa trudc, sau d6 hoa
hoi thanh cac nguyén tir tr do, r0i méi bi kich thich phd — sinh ra phé phdt xa (AES).

Me, Xu(r) > Me, (r) + Xpu(r) > mMe(k) + nX(k)
Me(k) + E = Me(k)” — Me® + n(hv)
Nang luong K. Th. Chum tia phat xa

Co ché 2 nay cho do nhay va do on dinh kém so voi co ché 1 cua su phat xa. Cac
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hop chat mubi Si0;, POy, F, mot sd nitrat, sunphat... kim loai thuong theo co ché nay.

Do dic diém cta 2 co ché chinh d6, nén trong phan tich ngudi ta thuong tao diéu
kién d¢ su kich thich pho xay ra theo co che 1 ¢o lgi. Bicu do giai thich tai sao nguoi
ta hay dung cac muoi halogen, va xetat cua kim loai kiém lam nén, hay chat phu gia
cho mau phan tich va mau chuan, d¢ bién doi nén mau goc sang nén nhan tao tot hon
va lai con loai trr dugc cac yéu to anh hudng, dong thoi co khi con tang dugc ca do
nhay 1én hang chuc lan.

B- Cac qua trinh phu:

Trong plasma ctia hd quang thudng cé:

- Sy hinh thanh hop chit bén nhiét, chii yéu 1a cac monoxit (dang Me®).

- Su Ton hoa tao ra cac Ton, chi yéu 1a sy Ion hoa béc 1.

- Su hép thy burc xa ctia nguyén tir (qua trinh ty dao).

- Su phat xa phé nén lién tuc.

Ban chit cua chat miu, thanh phan ctia mau, chat phu gia trong 15 dién cuc va
nhiét d§ cua dién cuc 1a yéu t6 quyét dinh dién bién cua cac qua trinh trén.

N6i chung cac qua trinh nay déu khong c6 loi, ngudi ta tim bién phap loai trir.

Vi du:

+ Pé han ché sy hinh thanh hop chét bén nhiét kiéu Me°, nguoi ta thém vao mau
mudi Clorua cua kim loai kiém (nhu KCI, CsCl,) lam nén, kich thich pho theo co ché
1, hodc kich thich phé trong mdi trudng khi tro argon.

+ Hay dé loai trir sy Ton hoa ctia nguyén t6 phan tich, ngudi ta thém vao miu
chat phy gia mudi halogen kim loai kiém c6 thé Ion hoa thip hon thé Ion héa cua
nguyén t6 phan tich. Nhu thé nguyén t6 phén tich s& khong bi Ion héa nita.

2.2.2.5 Cdc logi may phdt ho quang

May phat hd quang c6 rat nhiéu, dugc nhiéu hing cung cip, song xét vé co ché
mach dién ciia mach hd quang chinh, thi c6 thé chia thanh hai loai:

+ May phat hd quang dong mét chiéu.

+ May phét hd quang dong xoay chiéu.

Tuy 14 hai loai, nhung déu c6 nguyén tic ciu tao nhu nhau (hinh 2.6). Trong moi
loai ho quang lai c6 nhiéu ché d6 khac nhau. Thong thuong c6 mat ché d6 lién tuc va
nhiéu ché do gian doan. Chinh vi thé ma chung ta c6 thé chon dwoc nhitng gi tri ning
luong khac nhau cho tirng muc dich phan tich cu thé.

2.2.3 Tia Iira dién
2.2.3.1 Pdc diém va tinh chat
1. Tia lira dién 1a ngudn kich thich phd c6 ning luong tuong ddi cao. Tuy theo

cac thong s6 cua may phat tia lra dién (C, L, R, T) da chon, ta c6 thé dat dugc nhiét do
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O tnm plasma tia Itra dién ttr 4000 — 6000°C. Vi thé tia lra dién duoc goi la ngué)n kich
thich ctmg (gidu ning lugng). Nén phd phat xa ciia tia Itra dién chu yéu 1a phd cua cac
Ion bac 1 cua cac kim loai.

2. Tia Ira dién la nguén kich thich tuong ddi 6n dinh va c6 do 1ap lai cao. Nhung
vé d6 nhay lai kém ho quang dién. Do d6 thoi gian ghi phd can phai dai hon hd quang.

3. V& ban chat cua sy phong dién, tia dién 1a sy phong dién gitra hai dién cuc co
thé hiéu rat cao (10.000 - 20.000kV) va dong dién rat thip (<1A). N6 la sy phong dién
gian doan tir 50 - 300 chu ki trong mét gidy, tily thudc vio cac thong s ciia may phat
tia Itra dién da duoc chon. Do d6 dién cuc khong bi débt néng do. Do dac diém nay ma
tia Itra dién 12 nguon kich thich phu hop dbi voi phép phan tich cac mau thép, hop kim
va dung dich, nhung lai khong phu hop cho viéc phan tich cic mau quing, dat da va
bot vi khong hoa hoi tt cac miu loai nay.

4. Trong tia lra di€n qua trinh chuyén vt chat mau tr dién cuc vao plasma la
gian doan theo tig chu ky phong dién gitra hai dién cuc.

2.2.3.2 Nhiét do cua plasma tia lva dién

Yéu t6 quyét dinh nhiét d¢ plasma cua tia lira dién khong phai la cuong do dong
dién nhu trong hd quang ma la mdt do dong lic xdy ra sw phdng tia dién gitra hai dién
cuc. Nhung mat d¢ dong dién lai thay ddi theo su phong dién. N6 dat dugc gié tri 16n
nhét tai luc bat dau co tia dién xay ra giita hai dién cuc va sau do lai giam va 1a nho
nhat tai thoi diém nghi déanh dién. Qua trinh tiép dién mot cach tuan hoan theo nhiing
thong s6 clia may phat tia ltra dién da dugc chon. Noi chung, trong mot gidi han nhat
dinh, nhiét d§ plasma cua tia Itra dién phy thudéc vao mat do dong dién (hinh 2.8),
nghia la dén mot gia tri mat d¢ dong j, nao do thi nhi¢t do cua tia dién khong tang theo
mat d6 cia mat do dong dién nira. Song mat do dong dién lai phu thude vao ba thong
s6 chinh cta may phat gia ltra dién V¢, C, L (thé, dién dung, do tu cam). Cho nén nhiét
dd cua tia Itra di¢n ciing phu thudc vao céac thong s6 do. Noi chung no ti 1€ thuan voi
Vi va C va ti 1€ nghich v61 d tu cdm L. Trong ba thong s6 d6 thi Vi la yéu tb quan
trong nhét va V; lai phu thudc vao:

- Khodang céch gitra hai dién cuc.
- Trang thai bé mat cta dién cuc chinh va phu.
- Céac thong s6 cua mach diénnhu V, C, L, I, S.
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Vi vay, muén dam bao cho T(°C)
quéa trinh phéng dién 6n dinh, thi
phai giit cac diéu kién lam viéc that
6n dinh. Nhung ciing khong nén
chon céc thong s6 dé mat do dong

dat gid tri gidi han jo vi & mat do
dong di¢én nay su phong dién kém
bén vimng va khong 6n dinh, tirc 1a
lam cho nhiét do cua tia dién dao
dong nhiéu. Mot cach gén dang,
trong plasma tia lira dién ta co tan Hinh 2.8
s6 phong dién:

Ampe/cm2

Su phu thudc clia nhiét do tia dién vao mat do dong

Cuong do dong dién: I=VAC/L

Va mat do dong: = éhay a=

2.2.3.3 Su kich thich phé trong plasma cira tia lira dién

Trong plasma cua tia lira dién sy kich thich phd phat xa xay ra ciing twong tu nhu
trong hd quang dién. Nhung véi mau bot thi sy hoa hoi dién ra rat kém va khong on
dinh. Nhung do nhiét d§ cta plasma cao nén sy hinh thanh céc hop chit bén nhiét, it
gip hon trong hd quang. Mit khéc, tia lira dién dung chu yéu dé phan tich mau thép,
hop kim (mau ran) va mau dung dich. Nén céc qua trinh xay ra chii yéu chi trén bé mit
dién cuc mang. Cu thé la:

1. Néu 14 mau dung dich, thi truéc hét dung moi bay hoi, dé lai cac hat bot mau.

ROi cac chat (ca mau bot va ba ciia mau dung dich con lai), bot mau bi nung
nong, nong chay. Sau do6 1a cac qua trinh nhiét hoa cua chat mau xdy ra theo tinh chat
ctia nd. Cu thé 1a cac hat miu s& bay hoi hay chuyén khdi vao plasma gitta 2 dién cuc.
Tai d6 s& xdy ra cac qué trinh chinh va phu khac nhau, tily thudc vao thanh phan va
ban chat cta chat mau.

2. Néu mau la dang ran, mau 1a chinh dién cuc mang, thi c6 cac qua trinh trong
dién cyc mang mau la:

+ Sy nung néng bé mit va bi bin pha,

+ Sy bay hoi ctia cac phan tir chit mau vao plasma,

+ Su van chuyén ctia cac hat mau chua hoa hoi vao plasma,

Ban chit ciia mu, thanh phﬁn ctia mau, thé phong dién, va nhi¢t do bé mit cla
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dién cuc la cac yéu to quyéet dinh dién bién ctia cac qua trinh trén.

Sau d6 13 cac qua trinh trong plasma. Gom c6 2 qua trinh chinh sinh ra phd phat
xa nguyén tr (AES) va mot s6 qué trinh phy nhu sau:

A- Hai qua trinh chinh
AI- Khi mdu la dung dich nhé lén dién cuc
¢ Néu E, < E,, thi miu s& hoa hoi, nguyén tir hda tao ra cac nguyén tu tu do,
chung bi kich thich va phat xa — ¢ phé phat xa (AES).
Me, X,(r) >Me, X,,(k) > mMe(k) + nX(k)
Me(k) + E — Me(k)” — Me® + n(hv)
Nang lugng K. Th. Chum tia phat xa
Co ché 1 nay cho d¢ nhay va do on dinh cao cua su phat xa. Cac hop chat mubi
halogen (trr F), axetat, mdt s6 nitrat, sunphat,.. cua kim loai thuong theo co ché nay.
Néu E, > E,, thi phan tu cua chit mau s& bi nguyén tu hoa trudce, sau do hoa hoi thanh
cac nguyén tir tw do, roi méi bi kich thich phd — sink ra phé phdt xa (AES).
Me, X,(r) >Me, (r) + X, (r)=> mMe(k) + nX(k)
Me(k) + E — Me(k)" — Me® + n(hv)
Nang lugng K.Th. Chum tia phat xa

Co ché 2 nay cho do nhay va do on dinh kém so voi co ché 1 cua su phat xa. Cac
hop chat mubi SiO;, POy, F, mot sd nitrat, sunphat,... kim loai thuong theo co ché nay.

Do dic diém cua 2 co ché chinh d6, nén trong phan tich ngudi ta thuong tao diéu
kién dé su kich thich phd xay ra theo co ché 1 ¢6 loi. Piéu d6 giai thich tai sao nguoi
ta hay ding cac mudi halogen va axetat cta kim loai kiém 1am nén, hay chit phu gia
cho méu phan tich va mau chuan, dé bién d6i nén miu gdc sang nén nhan tao tét hon
va lai con loai trir dugc cac yéu td anh hudng déng thoi c6 khi con tang dugce ca do
nhay 1én hang chyc lan.

A2- Khi méu la thanh kim logi lam dién mang

+ Lop cac nguyén tir trén bé mat dién cuc, dudi tac dung cua lyc di¢n truong
dién manh (vi thé phong dién rit cao giira 2 dién cyc, 15- 20 kV), nén cac nguyén tir bi
bat ra khéi mat dién cuc va bay vao plasma, hoac 1a dang hoi, hay l1a dang hat ran. Sau
d6 co6 cac qua trinh sau:

- Hoéa hoi cua hat rén: Men) + E1 — Me(k)

- Nguyén tir bi kich thich: ~ Me(k) + E2 — Me(k)"

- Nguyén tur bi lon hoa: Me(k) + E3 — Me(k)"

- Ton bj kich thich: Me(k)" + E4 — Me(k)™

31

CuuDuongThanCong.com https://fb.com/tailieudientucntt


http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt

- Phat xa cua nguyén tu: Me(k)" — Me(k) + n(hv)

- Phat xa cua Ion: Me(k)"™ — Me(k) + n(hv)

Trong d6: n(hv) 1a chum tia phat xa cua nguyén tu hay lon da bi kich thich.

Con E,, E,,.. 1a nang lugng nhiét do plasma tia dién cung cép.

B- Cac qua trinh phu

Trong plasma gdm co:

Sy hinh thanh hop chit bén nhiét, chu yéu la cac monoixtit (dang Meo).

- Su Ion hoa tao ra cac Ion, chu yéu la su Ion hoa bac 1.

- Sy hép thu birc xa ctia nguyén tir (qua trinh tu dao).

- Su phat xa phé nén lién tuc.

Ban chét cta chit mau, thanh phén ciia mau, chit phu gia trong 16 dién cuc va
nhiét do cua dién cuc la yéu tb quyét dinh sy dién bién cua cac qua trinh trén.

Song qué trinh phu trong plasma tia dién khong manh nhu trong ngon lua va
trong hd quang, chi co su Ion hoa 1a dang ké. Vi thé cac kim loai kiém phai do theo
cac vach Ion bac 1.

N6i chung, cac qua trinh ndy déu khong c6 loi. Nguoi ta phai tim bién phép loai
trir. Vi du véi mau dung dich:

+ Dé han ché sy hinh thanh hop chat bén nhiét kiéu Me®, nguoi ta thém vao miu
mudi Clorua ctia kim loai kiém (nhu KCI, CsCL,) 1am nén, kich thich phd theo co ché
1, hodc kich thich phd trong mdi trudng khi tro argon.

Vdy, dé loai trir sy Ion hoa cua nguyén té phén tich, nguoi ta thém vao mau chat
phu gia mubi halogen kim loai kiém c6 thé Ton héa thap hon thé Ion hoa ctia nguyén t6
phan tich. Nhu thé, nguyén t phén tich s& khong bi Ion hoa nita.

2.2.3.4 Cac logi may phat tia dién

V& nguyén tic ciu tao, may phat tia ltra dién ciing c6 hai loai: may phat tia lira
dién c6 chi huy va may phat tia Itra di¢n khong chi huy. Song trong muc dich phan tich
quang phd phét xa, ngudi ta chi ding may phat tia dién ¢ chi huy. Trong loai may
phat nay, viéc chi huy (diéu khién) ciing theo hai nguyén tic va tng véi hai cach diéu
khién nay ngudi ta ché tao hai loai may phat tia dién khac nhau:

+ May phat tia di¢én dung hai tia di€n, tia dién chinh, tia dién phu (hinh 2.9),
tuong ty nhu may hd quang.

+ May phat tia dién dung ngit dién dong bo (hinh 2.10), nghia 1a diéu khién bang
mo to dong bo.

May phat tia dién dung hai tia dién (hinh 2.9)
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Trong may ndy c6 mot tia dién chinh va mot tia dién chi huy. Theo so do hinh
2.9, khi déng mach dién ¢ K, bién thé Tr duoc nap dién va tang thé 1én hang ngan von
(V). Lac d6 hé tu dién C duoc tich dién va thé ¢ hai cdt cta tu C 1a thé ctia khoang nd
gifra hai qua cau E. Luc nay trén mach dién LC khong c6 dong dién, tu C duoc tich
dién cho dén khi dat dugc thé V; (thé phong dién gitra hai qua cau E) thi tia dién s€
danh qua hai qua cau E, tu C phéng dién qua E 1am cho trén mach dao dong LC xuat
hién ttrc khic mot dao dong cao tan, dao dong nay khong qua dugc L, (hay R,); do d6
bét budc phai danh qua khoang nd F (khoang cach giita hai dién cuc chinh). Nhu vay,
hé c6 mot dao dong va mot tia dién danh & E, thi ciing c6 mot tia dién phong qua F,
nghia 13 tia dién ¢ E da diéu khién tia dién ¢ F. Sau d6 qua trinh cir thé tiép dién cho
dén khi ta ngit cong tic K.

Mudn cho qua trinh phéng dién | |_E
dugc 6n dinh thi hai qua cau E phai c6 K
kich thuéc x4c dinh, khoang céch r/ —]

khong d6i va bé mit phai nhin. C6

nhu thé dién thé Ve méi c6 nhimg gid 1 b =
tri x4c dinh ung véi ting cap thong sd ' [ T

cﬂ}a may phat tia di¢n da duoc chon, 2 L,
dé dam bao cho qua trinh phong dién TSR
& F 6n dinh V& mit ning luong, vi c6

hai tia dién xay ra dong thoi, nén ning  Hinh 2.9

lwong phai chia doi ¢ hai khoang nd E May phat tia dién dung hia tia dién

va F. Vi thé muon c6 ning luong 16n ) )

(nhiét do cao) thi thé V, phai rat lon.
May phat dung ngit dién dong bo (hinh 2.10).
May phat loai nay ché tao

theo so d6 cua Fressner. O day su

KJ,
phong dién duge chi huy nho mot —*/‘——j
mo to dong b cd gin bod ngat dién

mic ngay trén mach cia may phat -~ Tr

tia dién. May phat gom bién thé Tr

dé tang thé, mach dao dong LC,
—dﬁ)—J A

khoang phong dién chinh F, hai R L,

cudon cam L;, L, ngan khong cho B B
dao dong cao tan trd vé bién thé Tr e M
va mo to dong bo M dé dong va

md& mach dién ctia qua trinh phong Hinh 2.10

dién gitra 2 dién cyc F. May phat tia dién dung ngit dién dong bd
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Khi cho di¢n vao may, bién thé Tr tang dién, tu C duoc tich dién dan, mo6 to M
quay déu c6 mang theo hai tiép diém A va A, cliing quay, khi dén vi tri B va B; mach
dién trong may duoc dong, luc d6 thé & tu C ciing dat cuc dai, khién cho tia dién phai
phong qua F, sau d6 tia dién lai tit. Nhung vi mé to M quay déu lién tiép, nén tia dién
cling d4nh déu din lién tiép qua F theo sy quay cia moto M tuan hoan dén vi tri B va
B, lan luot theo thoi gian chu ki da duogc chon, cho dén khi nao ta ngét cong tic K.
Nhu vay, chinh mo6 to déng bo M d3 diéu khién su phong dién theo cac thong s6 da
duoc chon.

2.2.4 Plasma cao tan cam tng ICP
2.2.4.1 Bdc diém va tinh chat

Pay 14 ngudn ning luong mai dugce str dung trong phép phan tich quang phd phat
xa nguyén tir khoang 10 ndm lai day; song lai dugc st dung rong rai va co6 hi¢u qua
cao vi nd c6 nhitng dic diém sau day:

1. Ngudn ning luong niy c6 nhiét 6 cao. Thong thuong thm ciia plasma c6 thé
dat dugc nhiét do tir 5000 — 10000°C nén hoa hoi va nguyén tir hoa dugc hét moi trang
thai cta vat liéu mau voi hiéu suét cao. Vi plasma nay, moi nguyén t6 kim loai déu bi
kich thich dé tao ra phd phat xa ciia n6. Cac hop chit bén nhiét ciing bi hoa hoi va
phan li thanh nguyén tir ty do, nhung trong ngudn ning lwong nay phd phat xa ctia Ion
1a chu yéu.

2. ICP (Inductivity Coupled Plasma) 1a ngudn ning luong kich thich phd phat xa
dam bao cho phép phan tich c6 do nhay rit cao. N6i chung c6 thé dat tir n.10™*: n.10°%
(0,1 - 5) ngung ddi v&i hau hét cac nguyén td. Tat nhién do nhay ctia phép phan tich &
day phu thudc nhiéu vao cong suit ciia may phat cao tan HF tao ra plasma ICP (hinh
2.11).

3. ICP 14 ngudn kich thich phé khong nhitng c6 d6 nhay cao, ma con c6 do on dinh
cao. N6 hon hin hd quang va tia dién. Vi thé phép phan tich dung ngudn ning luong nay
cho sai s6 rat nho; néi chung 1a nho hon 10% & trong viing ndng do tir n.107- n.10°%.
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Hinh 2.11
Su phu thudc clia cudng dé vach phd vao céng suédt may phat cao
tén ICP
4. Tuy c6 nhiét d6 cao nhung su kich thich phd phat xa trong ngudn niang luong
nay lai rat ém diu. N6 twong tu nhu su kich thich pho trong ngon Itra dén khi. Chinh vi
thé ma phuong phap phan tich dat d6 6n dinh cao va sai s nho.

5. V6i ngudn ning lugng nay, ngudi ta c6 thé dinh lugng duge dong thoi nhiéu
nguyén t& mot lic, nén tdc do phan tich rat cao (tir 40 - 120 mau/gio). Mat khac, khi
dung nguodn ning luong ICP, viing tuyén tinh cia phuong phap dinh luong 1a rit rong
(tir 1 - 10.000 lan).

6. bac diém cuoi cung 1a rat it xuat hién anh hudng cua chat nén (matrix effect).

Do 1a diem hon han céc nguon nang luong c6 dién da néu.

Chinh do nhitng dic diém va wu viét ctia ngudn ning luong ICP nhu thé, nén né
da nhanh chéng duoc tmg dung rong rii va thay thé cho ngudn ning luong cb dién: tia
dién va hd quang. Tat nhién, trang bi dé tao ra ngudn ning lugng nay dit hon. Nhung
trong diéu kién ngdy nay va do tinh chat uru viét cia né nén cac phong phan tich quang
phd phat xa déu duoc trang bi loai ngudn niang lugng nay.

2.2.4.2 Cdu tao ciia hé thong 1CP

Vé nguyén tac, hé thong thiét bi dé tao ra ngudn ning luong ICP gdm hai phan
chinh: may phét cao tin HF va hé thong tao thé soi khi va dén nguyén tir hoa kich
thich phd clia mau phan tich.

1. M4y phat cao tin HF

Céc may nay lam viéc & tan s rat cao nhung phd bién 1a ¢ hai tan s6 27,12 MHZ
va 450 MHZ. Trong d6 may trung tan s6 27,12 MHZ duoc st dung nhiéu hon. 6 1a
tan sd song mang radio. May phat cao tan HF c6 nhiém vu phat tin s6 cao dé cung cap
ning luong cho cudn cam cao tan ¢ dau miéng dén nguyén tir hdéa miu, tao ra plasma
nhiét d6 cao cho sy hoa hoi mau, nguyén tir hoa va kich thich phé (hinh 12a).
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2. Phan thr hai cta hé thong ICP 1a bo phan nguyén tir hda miu, bao gém bd
phan tao soi khi mau va dén nguyén tir héa mau (nebulizer system va khach burner).
Bo phéan burner dugc ché tao b?mg thach anh chiu nhi¢t. N6 gém ba 6ng léng vao
nhau, gin chic vao nhau & phan day, va mdi éng déu co6 duong din khi vao (hinh
2.12a). Trong d6, 6ng trong cing 1a mot dng mao dan dé ddn mau vao plasma nho khi
mang; 6ng thir hai 1a ng dé tao ra khi plasma. Con 6ng thir ba 1a dng tao khi 1am lanh
cho dén nguyén tir hda. Phia ngoai dng thir ba va ngay & dau c6 cudn cam cao tan bang
ddng. Cudn cam nay dugc ndi véi may phat cao tan HF va ludn dugc lam lanh bang
dong nudc chay qua khi 1am viéc. Pong thoi chinh cong suat lam viée cia cudn cam
nay s& quyét dinh nhiét do cua plasma kich thich pho. Con hé thdng nebulizer, vé
nguyén tic, hoan toan twong ty nhu trong ngon lira dén khi da néu o trén.

Khi dung trong plasma ctuia ICP la c4c khi tro nhu argon, héli, nito. Trong do
argon 13 wru viét nhat. O day nguoi ta c¢6 thé dung khi mang va khi plasma 1a argon,
con ding nito d& lam lanh. Hodc c6 thé dung chi mot khi Ar ciing dwoc. Trong do tong
lugng khi cho ca ba dong 1a tir 13 - 18 lit/phut va dugc phan chia nhu nhau:

- Khi mang: 0,7 - 1,0 1/phut.
- Khi plasma: 6 - 8 I/phut.
- Khi lam lanh: 5 - 9 1/phut.

Nhung ngdy nay, nguoi ta cai tién va dung loai mini - ICP nén chi can dén 1/3
luong khi so voi loai thong thuong da néu.

H
%/ Plasma L
Ngu6n ning (@ H
luong RF
Cudn T\ dng
cam ing thach anh I

& sokhlet

Hinh 2.12a
H¢ thong nguon ciia ICP-AES

2.2.4.3 Nhiét do cua plasma ICP

ICP la ngué)n nang lugng kich thich phé c6 nhiét do cao, nhung lai 6n dinh hon
so voi cac loai nguén kich thich khac, nhu hd quang, tia ltra dién. Nhiét do ctua plasma
ctia ngudn nay dugc quyét dinh boi dong dién cam Gng trong cudn cam A & dau cua
dén nguyén tir héa, tire 1a ning luong cao tan cia may phat HE. Vi vdy, Gmg véi nhitng
thong s6 nhat dinh ctia may phat HF thi ¢ plasma nay c6 mot nhiét do xac dinh. Trong
cac théng sb clia may phat HF, cong sudt va tin s6 cam ng 1a hai thong sé quan trong
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nhat. Song mdi may phat thuong chi dung mot tan sd cam tng nhét dinh 27,12 MHZ
hay 450 MHZ, nén cong suit ciia may phat dong vai tro chinh. Vi thé cuong d6 cua
vach phd phu thudc vao cong suat ctia may phat HF (hinh 2.11).

T4t nhién, bén canh d6 con c6 nhitng yéu td khac anh huong dén nhiét do cua
plasma ICP. Trudc hét 14 tinh chat ctia khi plasma, khi mang va toc d6 chay cia chiing
vao plasma. Sau d6 1a thanh phan cua hdn hop mau duoc din vao plasma dé kich thich
phd. N6i chung dang lién két, thé Ton hoa cua cac nguyén t6 ciing c6 anh hudng dén
nhiét d6 cta plasma. Nhung cac yéu t6 nay khong manh nhu trong hd quang va tia
dién. Yéu t6 matrix effect ciing co tic dung, nhung ciing khéng 16n nhu trong ngon Itra
dén khi va trong hd quang dién. Céc yéu td trén anh hudng dén nhiét do cia plasma,
tire 14 anh hudng dén cuong d6 cua vach phd. Nhung khi chon duoc cong sut 16n phu
hop, thi anh hudng nay sé& rat nho, hay khong con nira.

2.2.4.4 Su kich thich phé phat trong plasma ICP

Khi ta dong mach dién ctia mdy phét cao tin HF thi cuén cam A & dau dén s&
xudt hién tic khic dong dién cao tin cam Gng c6 ning luong 16n. Nang lugng nay
duoc quyét dinh boi cac thong sd ciia may phat HF da dugc chon. Pong thoi tia lira &
K ciing duoc bat, hdn hop khi va mau dugce dét chay, plasma nhiét do cao xuat hién,
nghia 12 ngon Itra hinh thanh. Trong ngon Itra nhiét d6 cao nay, truéc hét dung moi bay
hoi (¢ phﬁn trong, phé‘ln tdi cua ngon ltra), dé lai chit mau & dang hat bot min. RO cac
bot mau nay bi nung noéng, néng chay, duoc hoéa hoi, phan li, bi nguyén tir héa va Ion
hoa dé tao ra trong plasma c6 du phan tir, nguyén tir, Ion, dién tir ¢ trang thai khi.
Trong d6 chu yéu 1a cac nguyén tir, Ton va dién tir. Sau d6 cac phan tir khi nay co trong
plasma sé& bi kich thich va sinh ra phd phat xa. Ban chat sy kich thich phd ¢ day 1a su
kich thich nhiét, né gidng nhu su kich thich phd phat xa trong ngon ltra dén khi.
Nhung vi plasma c6 nhiét d6 cao (ning luong 16n) nén hiéu suat nguyén tir hoa va kich
thich phd cao va pho ctia ngudn ning luong nay voi cac kim loai kiém va kiém tho chu
yéu 1a phd cta cac Ion bac 1. Co ché cua qua trinh trong plasma ICP c6 thé tom tat
theo so do sau:
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Hé théng may ICP-AES nhiéu kénh (da kénh)

Hinh 2.12b
Hai loai may do phd phat xa ICP (ICP-AES)

HF: M4y phat cao tan; Pm: Hé théng nguyén tir héa mau; L: Thau kinh; T: Khe
sang; G: Cach tu; PM: H¢ nhan quang dién; >>: H¢ dién tir; Mr: My tinh; Sig: BS chi
thi Kkét qua do; AB: Cung mat phfmg tiéu; My, My: cac guong chuén truc va hoi tu.

1. Trudc hét 1a dung moi bay hoi, dé lai cac hat bot mau. Tiép theo 1a bot mau bi
nung néng, nong chay. Sau do 1a cac qua trinh nhiét hoa cua chat mau xay ra theo tinh
chat ciia no.

2. Ba qua trinh chinh: Cac qua trinh chinh ¢ day cling tuong tu nhu trong ngon
ltra dén khi. Nhung c6 khac ngon Itra dén khi 1a hi¢u qua hoa hoi, nguyén tir hoa va
kich thich phd cao hon nhiéu.

- Néu E,, < E,;, thi mau s& hoéa hoi, nguyén tu hoda tao ra cac nguyén tu tu do,
chung bj kich thich va phat xa — ¢6 phé phdt xa (AES).

Me, X(r) > Me, X,(k) > mMe(k) + nX(k)
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Me(k) + E — Me(k)” — Me® + n(hv)
Nang luong K.Th. Chum tia phat xa

Co ché 1 nay cho do nhay va do 6n dinh cao cua su phat xa. Cac hop chat mudi
halogen (trur F), axetat, mot s nitrat, sunphat,.. cia kim loai thuong theo co ché nay.

- Néu E, > E,,, thi phan tr cua chit mau sé& bi nguyén tir hoa trudc, sau do hoa
hoi thanh cac nguyén tir tr do, r0i méi bi kich thich phd — sinh ra phé phdt xa (AES).

Me, X(r) > Me,(k) + X,(k) > mMe(k) + nX(k)
Me(k) + E — Me(k)” — Me® + n(hv)
Nang luong K. Th. Chum tia phat xa

Co ché 2 nay cho dg nhay va do on dinh kém so véi co ché 1 cia su phat xa. Cac
hop chit mubdi SiO52, PO,>, F, mot sb nitrat, sunphat... cia kim loai thuong theo co
ché nay.

- Su Ion hoa sinh Ion, sau d6 cac Ion bi kich thich va sinh ra phé cua no.
Cu thé la:
Me, X(r) > Me, X,(k) > mMe(k) + nX(k)
Me(k) + Ei — Me(k) +e
Me(k) + E > Me(k)" — Me° + n(hv)
Nang luong K. Th. Chum tia phat xa

Vi trong ngudn ICP c6 nhiét dJ cao, nén céc kim loai c6 thé Ion hoa thap s€ dien
ra theo co ché nay, vi du cac kim loai kiém, ki€m thd.

3. Qua trinh phy gom co:

+ Tao ra cac hop chit bén nhiét, chu yéu la cdc monoxit (dang Meo). Nhung
trong plasma ctia ngudn ICP thi cac qua trinh nay xay ra khong dang ké. Do chinh 1a
uu viét cua ICP.

+ Sy hip thy bure xa cua nguyén tir (qua trinh ty déo).
+ Sy phat xa nén (nhung ciing nho).

+ Sy Ion hoa bac hai ctia nguyén t6 kim loai kiém va cac nguyén td c¢6 thé Ton
hoa bac hai thap.
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Dung dich mau

Aerosol héa

2 ’ x
Thé sol khi cia mau

Dén vao plasma ICP

A 4

Dung méi bay hoi

1 2
Hat mau Hat mau
1. Héa hoi 1. Nguyén ti héa
2. Nguyén ti héa 2. Héa hoi
3. Ion héa 3. Ion héa
4. Kich thich phé 4. Kich thich phd
(néu Epp, < E,pp) (néu Epp, > E )

Hinh 2.13

So d6 qua trinh nguyén tir h6a miu

2.3 Nguyén tic va cach chon ngudn Kich thich pho

Céc diéu kién kich thich phd 1a nhitng yéu t6 c6 anh hudng truc tiép dén cudng
d6 cua vach phd va do nhay cta phuong phap phan tich. Vi thé chon dung cac diéu
kién kich thich phd 12 mot dam bao cho phuong phap phan tich dat két qua chinh xac,
do tin cay va d6 nhay cao. Mit khac, qua viéc chon duoc didu kién kich thich phd phu
hop ta cé thé loai trir duwgc mot suyén td anh huodng, nhu matrix effect, nang cao do
nhay. Do d6 dé chon duoc nhimng diéu kién, ngudn kich thich phd phu hop cho mot ddi
tuong phan tich nao d6 chung ta phai dua theo mot s6 nguyén tic co ban sau day:

1. Phai xudt phat tir ddi twong phan tich thuéc dang mau ndao (mAu bot, mau rin,
mau dung dich hay hop kim), cling nhu nhimng tinh chat co li cia timg loai mau do6
thuoc loai mau dé bay hoi hay khé bay hoi, dan dién hay khong dan dién. Vi du khi
phan tich mau bot (quing, dat da,...) thi hd quang c6 dong trén 10A 1a thuan loi. Song
khi phan tich mau hop kim thi tia dién lai vu viét. Mau dung dich dung ICP.

2. Phai dua theo tinh chét va dic trung sy kich thich phd cua mdi nguyén t6 can
xéac dinh ma chon ngudn ning lugng kich thich va cac thong s6 ciia ngudn kich thich.

Vi du phan tich kim loai kiém thi nén ding ngon lira dén khi hay hd quang gian doan.

Vi thé kich thich phd phat xa cia cac kim loai kiém 1a khéng 16n (3 - 5eV).
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Nguoc lai, voi cac nguyén t6 V, Zn, W,... hop chét bén nhiét, lai phai chon ngudn kich
thich ¢6 ning lugng cao, hd quang dién dong 16n hay ngudn ICP.

3. Khi chon ngudn kich thich phai dam bao cho phép phén tich c6 d6 nhay cao,
6n dinh, dé c6 thé dé dang phan tich dugc cic nguyén td c6 ndng do nho.

4. Chon ngudn kich thich phai dam bao cho phép phan tich tiéu ton it mau va khi
can phai khong pha huy mau. Yeu to nay trong mot so truong hop khong yéu cau, bat
budc nhu ba yéu t6 trén.

2.4 Cuong do vach pho phat xa nguyén tir
2.4.1 Cuong d9 vach pho :

Trong ngudn phat sang hay trong plasma, nguyén tir (A°) ctia mot nguyén to
duoc kich thich tir trang théai nang luong thép E,, Ién trang thai nang luong cao. C,,
duogc biéu dién theo phuong trinh:

A°+XE=A"(a)

V&i mau phan tich ¢6 nong do xac dinh ctia A° thi qua trinh nay lac dau ting
nhanh, sau d6 cham dan va t6i mot thoi diém nhat dinh thi khéng ting nita. Nghia 1a s6
nguyén tir A° bi kich thich 1a khong doi, ung voi mot nhi¢t do xac dinh cua plasma.
Ddng thoi v6i qua trinh trén 1a qua trinh nguoc lai, tc 12 nguyén tir da bi kich thich A"
giai phong ning lugng ma nd da nhan dugc dudi dang cac tia phat xa n(hv;) dé tro vé
trang thai ning luong thip bén viing ban dau. Chinh qua trinh nay 13 qua trinh phat xa
clia nguyén tir va sinh ra phd phat xa ciia nguyén tir, co thé duoc biéu dién theo
phuong trinh:

A" =hv + A° (b)

Qué trinh nay lic dau cham, sau d6 ting dan theo sd nguyén tir A™ da bj kich
thich va dén mot thoi diém nhit dinh thi ciing khong ting nita Gmg véi mot nhiét do
nhat dinh cua plasma. Nghia 14 sau mot thoi gian nhat dinh cua su kich thich pho, thi
hai qua trinh trén (a) va (b) s& dat dén trang thai can bang. Do 1a hai can bang dong
hoc thuan nghich. Can b?mg nay chi phu thudc chu yéu vao nhiét do cua plasma, nghia
1a s6 nguyén tir A" bj kich thich va phat xa 1a khong d6i, img v6i mot nhiét do xac dinh
cua plasma.

Néu goi Ny, 1a s6 nguyén tir ciia nguyén td A° di bi kich thich dén trang thai nang
lugng cao cm, thi theo quy luat Bolzmans ta co:

N =N, Eme(-E )/Ki
8o

g, VA gn 1 trong luong théng ké cia nguyén tir A & trang thai ban dau, ning

lugng E, va trang thai kich thich nang luong cm;

N, 14 s6 nguyén tir ctia nguyén td A, c6 trong plasma (trang thai hoi);
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E.. 13 ning luong kich thich nguyén t6 4o tir trang thai E, 1én trang thai cm;

T la nhiét d6 cua plasma (°K);

k 12 hing s6 Bolzmans.

Néu goi I, 1a cuong do ciia vach phd do qua trinh kich thich phd di noi & trén
sinh ra, thi trong mot gidi han nhat dinh ctia nhiét do plasma va ndng d6 ctia nguyén td
A, trong plasma, nguoi ta théy I, phu thudc vao:

- S6 nguyén tir A, da bj kich thich 1én trang thai A", (N,,).

- Thoi gian ton tai ciia nguyén tir A” & trang thai kich thich, (t,).

- Ning luong kich thich nguyén tir A tir trang thai co ban dén trang thai kich
thich, (Ey,).

- Xac suat chuyén muc cua nguyén tir A tir trang thai kich thich ning luong C,
vé trang thai ban dau nang luong E,, (Amo).

Va mbi quan hé nay co thé biéu dién theo cong thirc sau:

L=f -t g B e
Ly &o

Nhung ddi v&i mot loai nguyén tr va trong mot diéu kién thi nghiém nhét dinh
cua plasma (chu yéu nhi¢t do plasma) thi cac yéu td trui Ao, 2o, Em, cM, hv 1a nhitng
hang s6. Cho nén cuong d6 vach phd I, chi con phu thudc vao sé nguyén tir bi kich
thich N, ma thoi. Nhu vay ta co:

I =K,N, (2.6)

a

véi ko= fla 4 B e

tlﬂ g()

D6 1a cudng d6 vach phd cia nguyén ti.

Song cong thic (2.6) méi chi cho ta biét mbi quan hé giira cuong do vach phd I,
va nong d cua nguyén tir ¢ trang thai hoi trong plasma, ma chua chi cho ta dwoc mdi
quan hé giita cuong d6 vach phd va nong do ciia nguyén td trong mau phan tich. Mubn
thé ta phai xét mdi quan hé gitta ndong do C trong miu va sé nguyén tir N, trong
plasma. No6i chung, mbi quan hé nay 1a phirc tap, né phu thudc vao nhiéu yéu t6, nhur:

- Kha nang hoéa hoi, ban chét cta chat mau, chat nén;

- Thanh phén ctia mau, chat phu gia thém vao;

- Trang thai lién két, ton tai cia chat mau;

- Céc diéu kién héa hoi, nguyén tir hoa mau, kich thich phé;

- M6i trudng kich thich phé, v.v...

Tuy nhién ngudi ta thay tir thyc nghiém, trong mot pham vi nhat dinh ctia ndng
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do C thi ta luén luodn co:

N, =k,.Cb (2.7)

Nhu vay, cuong d6 vach phé s€ la:

[,=a.Cy (2.8)

Trong doé: a: k;.k, va a dugce goi la héng s6 thuc nghiém. N6 phu thudc vao tat ca
cac diéu kién thuyc nghiém héa hoi, nguyén tir hoa va kich thich phd mot nguyén t6. Vi
thé trong mot phép phan tich phai giir cho cac diéu kién thuc nghiém 6n dinh, dé dam
béo a thuc su 13 hang sd cta phép do. Con b 1a hing s6 ban chét, no phu thudc vao ban
chat ctia timg loai nguyén tir, b chi nhan nhiing gia tri bang 1 va nho hon 1, nhung 16n
hon 0. Gia tri cia b nho hon 1 khi ndng d6 C 16n, con khi C nho thi b ludn ludn bang
1. Khi b nhé hon 1 14 luc qua trinh tu hap thu xay ra. Qua trinh tu hap thy xay ra cang
nhiéu (manh) thi b cang nho xa 1, tuc 1a chinh hé‘lng sb b la dac trung cho qua trinh ty
dao ciia mdi loai nguyén tir. Do d6, ing v6i mdi nguyén té va véi mbi mot vach phd
phat xa va trong nhitng diéu kién nhét dinh, ta ludn c6 mot gia tri néng do C,, ma:

+ Khi véi moi Cy < C, thi b luén ludn bang 1.

+ Khi v6i moi Cy > C, thi b nho dan xa 1 (hinh 2.14).

Trén day da dé cap dén cudng do cua vach phd nguyén tir trung hoa nhung trong
plasma con c6 ca cac Ion. Ching ciing bi kich thich va sinh ra phé phat xa. Qua trinh
kich thich va phat xa ciing gidng nhu & cac nguyén tir va ciing tinh toan hoan toan
tuong ty nén ching ta c6 cudng do vach phd Ton la:

L= AL Cy (2.9)
I, -,
//
//
c, Cx
0 1 2 3 4 5 6 0
Hinh 2.14

Quan hé gilta cudng dd vach phd va néng do C
Do d6, mot cach téng quat, ta co thé viét cuong do vach phé phat xa:

I=aC, (2.10)
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Cong thuc (2.10) 1a phuong trinh co ban ctia phuong phép phan tich dinh lugng
theo pho phét xa nguyén tir. Phuong trinh nay do Lomakins (Nga) va Saiber (Birc) tim
ra, nén goi la phuong trinh Lomakins-saiber.

2.4.2 Cwong d vach pho va nhiét do plasma

Nhu trén chung ta da biét, cuong do vach phé phat xa ctia nguyén tu dugc tinh theo biéu
thirc sau: I, = P,.N(1-x)e F™KT

Va vach Ion: I; = Pi.N.x.eP™¥T (2.12)
L l &
Trong do, voi: P = t_'A””"_hv
am gO

biéu nay cho théy cuong do cua vach phé phu thudc vao nhiét do cua plasma.

Nhung, tit nhién, sy phy thudc ndy dbi véi vach nguyén tir va vach Ion la khic
EmAT) " Chinh hai cong thirc trén d&

dang cho ta thdy rang, ¢ nhiét do nao cua plasma tao ra dugc s6 nguyén tir N(1 — x)

nhau va khong don di¢u, ma theo ham s6 mi (e

trong cong thirc tinh cuong do vach nguyén tir va sd phan tir (N.x) trong cong thirc
vach phé 16n 14 16n nhéat, thi lic d6 sé c6 duoc cuong do cua vach phé 16n nhat. D6 1a
nhiét d6 tdi vu cua sy kich thich phé.

Ix Ik
9 / Si @ b)
Ca /
. Ti Si (T
Bi t(gy) gy)
Ca: 4226,70 A; Ti: 3199,90 A; Bi: 2496,80 A. Si(1): 3905,00 A; Si(l): 4128-,00 A
I,
Iy

Si

Al
Mg d)
Sn
t(gy) t(gy)
100 200 300 100 200 300 400

Ca: 4226,70 A/nén Al,O3; Ca: 4226,70 A/inén SiO, Al: 3093,00 A; Mg: 2852,19 A;
Si 2516,00 A; Sn: 2355,00 A.
Hinh 2.15

Sy phu thudc clia cudng d6 vach phd vao nhiét do trung tam plasma
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V61 mot vach phé cua mot nguyén td, thuc té chi c6 mot nhiét do tao ra duge
cuong do I cyc dai. Nhiét dd nay dugc goi 1a nhi¢t do téi han cua vach phé do va duoc
ki hiéu 1a T,. Tt nhién dbi v6i mdi vach thi nhiét do T, nay khac nhau (hinh
2.15a,b,c). Ngay ddi voi vach phé cua mo{t nguyén t8, néu no ton tai trong cac nén mau
khac nhau (matric khac nhau) thi nhiét d6 T, ndy ciing khac nhau (hinh 2.15¢). Diéu
d6 co6 nghia la, ngoai ban chét cua chat phan tich, nhiét d6 T, con phu thudc vao ca
thanh phan va nén ctia mau phan tich.

Tinh chat nay c6 ¥y nghia thuc té rat 16n khi xac dinh lugng nho cac nguyén t6
trong mau phan tich. Vi trong nhing trudng hop ndy ta can phai chon nhing diéu kién
lam viéc va diéu kién kich thich phé sao cho thu dugc vach phé c6 cuong do 1on nhét,
tie 1a chon cac diéu kién kich thich phé dé c6 duoc nhiét d cua plasma gén vO1 nhiét
do T, cua vach phé can do, hodc bﬁng dang dugc T, 1a li tuong. Tét nhién béng duoc
1a truong hop rat hiém, ta chi c6 thé 1am cho nhiét 6 cua plasma cang gan voi nhiét do
T, thi cang tbt.

2.5 Hién twong tw hip thu (tw dio)

O trang thai hoi trong plasma, hién tuong mot nguyén tir ¢6 kha ning héap thuy tia
btrc xa do chinh m¢t nguyén tr khac cung loai cua chiing phat ra dugc goi 1a hi¢n
tuong tu hp thu (hay ty dao). Hién twong ndy xay ra theo dinh luat Kirschhoff. Nghia
1a mot nguyén tir chi hip thy nhiing tia birc xa ma chinh n6 co6 thé phat ra duoc trong
qué trinh phat xa. Hién tuong nay thuong xay ra manh va chii yéu ddi voi cac vach
cong hudng, vach cudi ciing ctia phd phat xa ciia mot nguyén td, va ¢ ndng do cang
16m, thi hién tugng nay xdy ra cang manh. Chinh do hién tugng nay, ma dua dén két
qué lam cho cudng do vach pho phat xa I khong phu thudc tuyén tinh vao C, khi nong
do C tang ¢ gia tr1 C; > C,, Gida tri C, duwoc goi la n5ng do gioi han, dé con cé quan hé
gitta I va C la tuyén tinh. Vi mbi vach phd, C, 1 khac nhau. Vach cang nhay thi C,
cang nho. Pong thoi, trong qua trinh phat xa, cong suat phat xa cia mot vach phé duoc
tinh theo cong thirc:

W=£{fW, (2.13)

v6i 12 hé s6 hoat dong phat xa ciia vach pho va n6 nhan gié tri: 0 <f< 1.

Khi khong c6 hién tuong tu dao, nghia 1a ¢ ndng d6 C, nho hon C, thi f= 1, tirc
la W = W,. Con moi truong hop khac, khi c6 hién tugng tu ddo thi luén luon c6 W <
W,. Trong do:

4
V,=[4,.N, hve " )dv (2.14)
0

O day: N, 1a s6 nguyén tir trong don vi thé tich V cta plasma.
Ao 12 x4 suét chuyén muc;
Ci, 1a nang luong kich thich ¢ trang thai m;
T 1a nhiét d6 cta plasma (°K);
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hv 1a lugng tir sang dugc buc xa ra;
k 12 hiang s6 Bolzmans.

Vé v nghia thuc té, khi hién tuong tu hép thu xuit hién, noi chung déu khong co
loi cho phép phén tich phd phat xa nguyén tir. Didu d6 c6 nghia la trong phan tich
khong nén xac dinh mgt nguyén t & vung néng d6 da bat dau xuat hién hién tuong tu
dao, tirc 1a nAm ngoai viing tuyén tinh, phai pha loing mau két qua s& chinh xac hon.
2.6 Bitc xa nén trong phé phat xa

Khi kich thich miu phan tich ta thu dugc phd phat xa cia né. Pho nay gom co
phd vach cua nguyén tir va Ton, phd ddm ciia phan tr va nhom phén tir. Sau dén phod
nén hay goi 1 birc xa nén. Blrc xa nén thudng 1a phd lién tuc. N6 tao thanh mot dai
den mo trén toan bd ving phd cuia mau phén tich. Do den ciia dai phd nén nay ¢ mdi
ving phd 1a khac nhau. Thong thuong & ving séng dai ddm hon & ving séng ngin.
Nhin chung, né ting dan tir ving song ngin sang ving song dai, né thé hién rd rét &
ving kha kién (360 - 500 mm). Con viing tir ngoai (UY) thi ph6 nén thuong rat nho.

Trong mdt mirc do vira du thi buc xa nén 1 ¢6 1oi vi né 1am nén dé cho vach phé
xuat hién 1én trén d6 dam hon, nghia la lam tang cuong do cua vach phé. Do do, trong
mot sd truong hop nén qua yéu ngudi ta thuong phai chiéu sang phu kinh anh bing
anh sang trang véi mot thoi gian phu hop. Song trong nhiéu trudng hop phd nén
thuong qua manh, dic biét 1a trong ving kha kién va khi dung hd quang. Lic ndy no
che 14p mat vach phd ciia nguyén té phén tich, nhat 1a & ndng do nho. Trong truong
hop nay ngudi ta phai tim cach khir bot birc xa nén. Vay nguyén nhan nao di giy ra
birc xa nén ?

Tir nhitng két qua nghién ctru ngudi ta thay co cac yéu té sau day tao ra birc xa
nén (phd nén):

- Su phat sang cua hat vat ran dugc d6t nong do trong plasma.

- Tac dung cta anh sang trang.

- Su buc xa cua di¢n tur trong plasma nhiét do cao.

Do dién cuc bi d6t nong sang va phat xa (vat ran phat sang ¢ nhiét do cao).

Trong ba yéu t6 nay, yéu té thir ba thé hién khong rd nét bang hai yéu to dau. Dé
loai trir buc xa nén nguoi ta co thé ap dung nhiéu bién phap khac nhau. Vi du voéi
nguyén nhan thir nhat, nguoi ta diing man chén trude khe sang khong cho anh sang do
hai dau dién cuc dugc dbt nong do chibu vao khe may quang phd. Hodc ciing c6 thé
thém chét phu gia vao mau phan tich dé khtr bét mot phén cuong do nén, 1lam cho nén
ctia phd khong qua den. Nhimng t6t nhat 1a kich thich phd trong méi truong khi tro Ar
(argon) hay hdn hop ctia khi tro Ar va oxy theo nhiing ti 1& phui hop. Bién phap nay
loai trir dugc ca phé nén va phé xam cua nhom CN va phé phan tir H,O, mat khac lai
con ting duoc cuong d6 vach phd, nghia 13 ting dugc do nhay ciia phuong phap phan
tich. D6 1a wu viét ciia méi trudng khi tro trong su kich thich phd phat xa nguyén ti.
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Chuong 3
MAY QUANG PHO VA SU PHAN LI CHUM SANG

3.1 Nguyén tic ciu tao cia may quang pho phit xa

May quang phd 1a mot dung cu dung dé thu, phan 1i va ghi lai phd ctia mot ving
phd quang hoc nhat dinh. Ving phd nay 13 mot dai phd cta vat miu nghién ciru tir
song ngin dén song dai. Tuy theo bd phan ding dé phan li 4nh sang trong may dua
theo hién twong vat li nao (khic xa hay nhiéu xa) ma nguoi ta chia cic may quang pho
thanh hai loai.

1. May quang phd lang kinh. P6 1a nhitng may quang phé ma hé tan sic cua
chung duoc ché tao tir 1 hay 2 hodc 3 lang kinh. Sy phan li 4nh sing & ddy dua theo
hién twong khiic xa cia dnh sang qua hai méi trieong cé chiét sudt khdc nhau (khong
khi va thuy tinh hay khong khi va thach anh).

2. May quang phd cach tir. La nhitng may quang phd ma hé tan sic 1a mot cach
tir phang hay 16m phan xa. Ban chat cua sy tan sic anh sang & day 1a si nhiéu xa ciia
tia sang qua cac khe hep.

Tuy c6 2 loai may quang phd khac nhau, nhung vé nguyén tic cdu tao thi déu
nhu nhau, déu gém 3 phén chinh. D6 1a hé chuén truc, hé phan 1i va h¢ hdi tu chum
sang (hinh 3.1).

1. Hé chuén truc va phan diu ciia may quang phd. N6 gdbm mot hay mot hé
théng thau kinh ghép vdi nhau hay hé guong hdi tu va mot khe hep (khe vao cua chum
sang va co thé diéu chinh duoc) dat & tiéu cy cua hé thau kinh nay. Hé chuan truc co
nhi¢m vu nhan va tao ra chum sang song song dé hudng vao hé tan sdc dé phan li
thanh phé.

2. Hé tan sic. D6 1a mot hé thdng lang kinh hay mot tim cach tir. Hé ndy c6
nhiém vu phan li (tan sic) chum sang da sic thanh céc tia don séc, tac 1a phan 1i mot
ngudn sang phirc tap nhiéu budc song khac nhau thanh mot dai phd cia ching theo
ting song riéng biét 1éch di nhitng goc khac nhau. Néu hé tan sic duoc ché tao bang
lang kinh thi ching ta c6 may quang phd ling kinh. Va nguoc lai, néu hé tan sic 1a
cach tir ta c6 may quang phd cach tir. Trong may lang kinh, tia song ngin sé& bi léch
nhiéu, song dai 1€ch it, con trong may cach tur thi nguoc lai.
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3. Hé budng anh. D6 13 mot hé thong thau kinh hay mot hé guong hoi tu va mot
mat phéng tiéu cia cac chum sang. H¢ nay c6 nhiém vu hdi tu céc tia sang c6 cung
budc song sau khi di qua hé phan li lai v6i nhau tao ra anh cua khe may trén mat
phang tiéu. D6 chinh 14 cac vach ph.

Thém vao d6 1a mot sd bo phan phu khiac dé may quang phd c6 thé hoat dong
duoc chinh xéc, dé dang va c6 hiéu qua cao hon. Vi du nhu:

- Hé théng guong hay thau kinh chiéu sang khe méy.

- Hé thdng gia dién cuc.

- Céc loai chan sang va loc sang trudc khe may.

- B6 phan ty dong dua mau.

- May tinh va phan mém diéu khién va xu 1i s6 liéu.

3.2 Cac loai may quang pho phat xa
3.2.1 Ling kinh va may quang pho Liing kinh

3.2.1.1 Lang kinh va may quang pho

Lang kinh 12 mot bd phan quan A

trong cta may quang phd ling kinh.
N6 quyét dinh kha ning, tinh chit B
phan li 4nh sang cua mdy quang pho.

|
1
|
|
|
|
Lar}g k}nh la ,m(_)t moi truong trong ol
suot, dong nhdt va dang huong trong <o

mét ving phé nhdt dinh. N6 dugc gidi e ' ~.

han boi 5 mit phing, nhu trong hinh
3.2 ta c6: ABC va A,B'C' 1a hai mat
tiét dién cua lang kinh, no song song

Hinh 3.2 -

Cé&u tao clia mét lang kinh
v&i nhau.

BB'CC' 1a mat day cua lang kinh. Cac mat ABB'A, va AAICC' 1a hai mat bén
cua lang kinh. Canh AA, goi la canh dinh cua lang kinh. Goc dbi dién voi mat day goi
la goc dinh cua ldng kinh. Mt ldng kinh thuong dugc dac trung boi hai dai lugng
chinh. D6 1 goc dinh A (hay canh day) va chiét suat n cua vat liéu lam lang kinh. Néu
ta chiéu mot chum sang S; vao mot mdt bén cua lang kinh thi hién tugng khuc xa s&
xday ra nhu trong hinh 3.3.

Trong do:
S; 1a tia to1; KH 1a tia 16.

11a goc téi vai' la goc 16 cua tia sang;
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D 1a goc 1éch ctuia chum sang sau khi qua lang kinh;
ABC 1a tiét dién chinh cua ling kinh;

D; 1a goc léch t6i thiéu;

O day ta c6 cong thirc dic trung cho 1 lang kinh 1a:

Sin(ALzD) ~ n.sin(4/2) G.1)

dD dn . 2sin(4/2)

— =—.sin 3.2)
di dA \1-n*sin’(4/2)

Chinh hai dai lwong néi trén c6 anh hudng tryc tiép dén sy phan li chum sang,
nghia 12 quyét dinh goc léch D ciia chum sang. Chinh vi thé khi ché tao ling kinh
ngudi ta phai chon nhitng vat lidu c¢6 chiét sudt 1on va ché tao goc dinh cua lang kinh
c6 do 16n cho phu hop.

Vit liéu dé lam ling

kinh ciing phai trong sudt,
dong nhat va dang huéng

trong mot ving phd nhit
dinh. N6 phai bén véi
nhi¢t d0 va anh sang.

Chiét sudt phai hau nhu
Hinh 3.3

Mat tiét dién cla lang kinh

khong phu thudc vao nhiét
d6 va do am.

Trong vung kha kién, dé ché tao ling kinh nguoi ta thudng dung mot vai loai
thuy tinh, nhu thuy tinh flin ndng, flin nhe, thay tinh krau. Trong vung tir ngoai nguoi
ta thuong dung thach anh. Néu ca ving phd (UY + VIS) phai dung thuy tinh dic biét.

3.2.1.2 Cdc dic trung ciia mdy quang phé lang kinh

Dé danh gia chit luong, hiéu qua va kha ning sir dung ciia mot may quang pho,
ngudi ta thuong dung ba thong sb dic trung co ban 1 dg tdn sdc géc, dé tan sdc dai va
do phan giai.

1. P tan sic goc.

Trong mdi may quang pho, su bién thién ctia goc léch D theo do dai song cua tia
sang 1a mot didc trung quan trong. N6 ndi 1én kha ning tan sic goc clia mot may quang
phé va duogc goi 1a d6 tan sic goc cua may quang phd do.

Trong cac may quang phd lang kinh, ling kinh thuong dwogc dit ¢ vi tri cuc tiéu
dbi véi tia sang trung tnm ctia mot ving phd cia may. Vi thé do tan sic goc s& duoc
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tinh theo cong thirc:

D :D_d s 2sin(A/2) dn

.sin X— (3.3)
dA 1-nPsin’(4/2) dA

Néu goc dinh A cua lang kinh bang 60 do thi cong thirc trén sé& la:

D - 2 xdn

— 34
¢ 1-n* dA G4

Néu may quang phd c6 m lang kinh nhur nhau trong hé tan sic, thi do tan sic cua
may d6 s& bang m 1an ctia may 1 lang kinh. Con néu céc lang kinh c6 goc dinh A khéc
nhau, thi d6 tan sic chung s& 1a tong cta do tan sic ting ling kinh theo cach bb tri.
Nghia 1a do tan sic goc chung bang tong do tan sic goc clia timg ling kinh c6 trong hé
tan sac cia may quang pho.

Nhu vay, theo cac biéu thirc trén, ching ta thiy do tan sic gbc cia mot may
quang phd ling kinh phu thudc vao cac yéu td sau:

1. S4 lang kinh c6 trong hé tan sic.

2. Goc dinh A cua lang kinh.

3. Chiét suat cua vat liéu lam lang kinh.

4. Bién thién theo budc song (song ngan l1éch nhiéu, song dai léch it).

Vi thé, mudn ting d6 tan sic goc ctia mot may quang pho ling kinh ngudi ta phai
ché tao hé tan sic c6 nhiéu ling kinh ghép lai voi nhau. Trong thuc té nguoi ta thuong
ghép hai hodc ba ling kinh. Bién phéap th hai 1a chon nhiing vét liéu c¢6 chiét suét 16n
dé ché tao lang kinh va ché tao cac lang kinh c6 goc dinh A 16n. Nhung bién phap ché
tao goc A 16n cling chi thuc hién duogc trong mot muc do nhét dinh, thong thuong dén
90 1a 16n nhét. Vi khi ting goc dinh A cia ling kinh thi hién tugng phan xa toan phan
& mit bén cua lang kinh s& nhanh chéng xuat hién, 1am mot phan chum sang sé khong
ra khoi lang kinh, va ta bi mat chum tia do.

2. Bo tan sic dai. Do tan sic gdc chi cho biét su khac nhau vé gbc léch cua 2 tia
sang, nghia la tia sang do6 bi 1éch di ndi goc 16n bao nhi€u do sau khi phan 1i, ma chua
chi ra duoc hai vach phd gin nhau s& cach nhau 1a bao nhiéu trén mit phang tiéu (hay
kinh anh). Do d6, trong thuc té, && danh gia kha ning tan sic cia mot may quang phd
ngudi ta con phai sir dung thém ca do tan sac dai. Nhung do tan sic dai phu thudc vao
do tan sic goc va tiéu cy cua thau kinh budng anh £, va né dugce tinh theo cong thirc:

di_ f, dD

D, = =—
dl sinE dA

(3.5)

Trong d6 d; 1a khoang cach giita hai vach phd trén man anh (mat phang tiéu); E 1a
goc nghiéng ctia hop anh véi quang truc budng anh ciia may va do hiéu sé do dai song
ctia 2 vach phd, ttrc 13 : dA = (A - A) va A = (A, + 1)/2.
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Theo cong thic trén, mudn tang do tan sic dai cia mot may quang phd lang kinh
nguoi ta phai:
- Tang d6 tan sic goc clia no.

- Tang tiéu cu cta thau kinh budng anh f,. Nhung bién phap nay chi dat duoc
trong mot giGi han nhét dinh. Vi khi f, cang 16n thi cuong d6 sang cta vach phé cang
giam, nghia 1a dugc vé& d6 tan sic thi mat vé& cudng do (hai yéu t6 nay ti 18 nghich véi
nhau). Do d6, trong thuc t&, ngudi ta phai tinh toan va chon gié tri f> cho phu hop dé
sao cho c6 dd tan sic du lon, ma cuong do vach phé van dam bao con trén 80%.

Tuy nhién, dé d& danh gia va so sanh d6 tan sic dai ciia cic may quang phd voi
nhau, trong thyc té nguoi ta lai thuong dung gia tri nghich ddo ctia do tan sdc dai,
nghia 13 thay biéu thirc dI/dA bang biéu thire dI/dA. Nhu vay, dai lugong méi quy udc
nay cho ta biét c&r trén don vi d6 dai cua kinh anh (mm) hay mat phing tiéu c6 chia
bao nhiéu don vi d6 dai song (amstrong hay nm), nghia 1a may quang phd nao co gia
trj dA/dl cang 16n thi c6 d6 tan sic dai cang nho. Vi du hai may quang phd Q; va Q,,
ma Q; ¢ dl bang 4 A/mm va Q, c6 dA/dl bang 2 A/mm, thi may Q, c6 do tan sic dai
gap d6i do tan sic dai ctia may Q,.

Do tan sic dai cia mot may quang phd c6 lién quan truc tiép dén d6 dai cia ving
phé ma may thu nhan dugc. Vi mot vung phé nhét dinh do tan sic dai cang 16n thi
ving phd ctia may cang rai ra trén mot khoang rong, nghia 13 mat phang tiéu 16n, nhu
thé trén mot kinh anh co chiéu dai nhat dinh thi chi thu dugc mot phan cia toan ving
phé ctia may, néu may dé c6 do tan sac 16n. Nhu trong vi du trén ciia hai may quang
phé Q, va Q,, d6i v6i vung phd tir 2000 - 4000 A thi toan bd ving phd thu duoc cua
may Q, chiém d6 dai gap doi ctia may Q,.

Do d6 voi nhitng may c6 do tan
sic 16n, nguoi ta khong thé thu duoc
toan by ving phd cta chung 1én mot
kinh anh, vi phai cin mot kinh anh
qua dai. Cho nén nguodi ta phai ghi
tig phan cia toan bo ving phd cua

D (A/mm)
)

Q24

PGS-2

L 1A AL, ATAE ST an
may lén mdt kinh anh c6 d¢ dai nhat

dinh (24 hay 30 cm), nghia la d6i véi A
nhitng may quang phd c6 do tan sic '

16n nguoi ta phz?1 c6 bd phan quay va . 14,
hlIO’ng vung phO can nghlen cuu vao DPudng cong tan sic cGa 2 may quang phd

man anh dé€ thu ghi. (1) - Méy Iang kinh Q24; (Il) - Méy cach t& PGS-2.

Trong may quang phd ling kinh, do tan sic ciia ching giam theo sy ting ciia do
dai song, nghia 13 trong mot may, thi ving song dai c6 do tan sic nhé hon ving song
ngan (hinh 3.4).
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3. Niing suit phén li.

Ning suit phan li (kha ning phan giai) cia mot may quang phd trong mot ving
nao d6 dugc biéu thi béng ti sb:

A A
R=""h R="— 3.6
aw Y T (3-6)
Trong do A, va A, 1a d6 dai song ctia hai vach phd gin nhau ma con co thé tach ra
thanh hai vach rd rét trén hinh anh (mit phang tiéu); AA hay dA 1a hiéu s6 cta A, va A,.

Nhitng may quang phd c6 ning suit phan giai R cang 16n thi hai vach phd c6 d6
dai song A, va A, ndy cang nam xa nhau trén kinh anh (hinh 3.5).

Nhung gié tri d phai bang bao nhiéu dé hai vach phd A, va A, con c6 thé tach ra 16
rét thanh hai vach ¢ trén kinh anh? Nghién ctru vin d& nay va tir nhitng két qua thuc

nghiém Rayley di néu ra quy tic: Hai tia sang c6 budc séng gan nhau A, va A, chi tach

ra dwoc thanh hai vach
phoé ro rang, néu cuc tiéu ]

nhiéu xa thir nhat cua vach Fe3057,45 & Fe3059,1 & Trén mdy Q24

nay trung voi cdc dai

nhiéu xa thir nhat cia vach Ay A,

kia. D6 1a khoang cach toi d Trén méy PGS-2

thiéu ctia 2 vach phd (hinh

3.6).Trén co s& do, nang

sudt phan li cia mot may Hinh3S

Khodng cach ctia hai vach phd trén cac may c6 nang sust phan giai khac
nhau

quang phé ling kinh duogc
tinh theo cong thuec:

Néu may quang pho c6 hé tan sic gdbm m ling kinh nhu nhau thi
R=mR; (3.7).

Cong thic nay cho ta thiy ning suat phan li cia mot may quang phd ling kinh
phu thudc vao nhiéu yéu td, nhu:

+S6 lang kinh trong h¢ tan sic (m);

+ Chiét suat cua vat liéu lam lang kinh (n);
+ Sin cua 1/2 goc dinh cta lang kinh (A/2)
+ Puong kinh ctia théu kinh budng anh (d,);

+ Su bién thién cua chiét suat theo budc song (dn/dA)
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/ Ah Aoy
N N

I i

Hinh 3.6a Hinh 3.6b
Tach thanh hai vach Khong tach thanh hai vach

Vi vay, néu chon cac thong s trén cho phi hop khi ché tao lang kinh va ché tao
méay quang phd ta sé thu dugc kha niang phan giai t6t nht cia mot may quang pho.
Nhung dudng kinh ctia thau kinh budng anh lai dugc tinh theo cong thirc:

d-—9
2sin(A/2)

x JJl=n?sin*(4/2)| (3.8)

trong d6 b 1a chiéu dai canh day cua lang kinh.
Nhu vay, ning suit phan giai cia may quang pho ling kinh s& 1a:
R = m.b.(dn/d)) (3.9

Ngoai nhimng yéu t6 da ndi, ndng suit phan li cia mot may quang phd con bi anh
hudng bai mot sb yéu té khac nhur:

- Tinh chét va d6 min (cd hat) cia 16p nhil twong trén kinh anh, néu phé dugc ghi
1én kinh anh. Véi yéu té nay, nhitng két qua thuc nghiém cho thay rang, 16p nhii tuong
trén kinh anh cang nhay thi anh hudng cang nhidu dén kha nang phan li ctia vach pho.
Vi nhitng kinh anh ¢é d6 nhay cao thuong c¢é 16p nhii twong chira cac hat AgBr bét 4nh
sang co kich thudc 16n. Nhung trong nhimg hé théng may méi cia thé hé thir ba, yéu
td nay hoan toan duogc loai trur, vi phé duoc ghi truc tiép Ién bé“mg giéy hoac do truc
tiép ma khong phai ghi 1én kinh anh nira.

- M6t yéu t6 nita anh huong dén nang suat phan li cia may quang phé 1a do rong
cua khe may (khe vao ctia chum sang). N6i chung, viéc tang d0 rong ctua khe may sé
dua dén két qua 1am giam nang suat phan li ciia may vi do rong ciia khe may cang 16n
thi d6 rong ctia vach phd ciing cang 16n.

3.2.2.3 Nang sudt phan li va dé rong khe mdy

Ning suét phéan li cia mot may quang phd nhin chung phu thudc vao d6 rong cia
khe may. Khe mdy cang rong thi ning sut phan li cia may cang giam. Nhung mdi
quan hé nay 1a khong don gian. Vi thé chiing ta co thé xét truong hop cu thé sau day:
Néu goi a 1a d6 rong cua khe may quang phd; f; va £, 1a tiéu cy cta thiu kinh chuan
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tryc va thiu kinh budng anh; d 1a duong kinh cta cac thdu kinh d6 thi d6 rong hinh
hoc cua vach phé s€ dugc tinh theo cong thuc sau:

a, = a.(fy/f)) (3.10)

Trong d6 ti s6 f/f; dugc goi 1a d6 phong dai cia may quang phd. No6i chung trong
cac may quang phd nguoi ta ¢b gang ché tao dé ti s6 nay bang 1. Nhu véy, vach pho 1a
anh khong phong dai ciia khe may, nghia 1a a, = a. Va dé cho vach ph rd nét thi su
phan bd cuong d6 phai thoa man didu kién:

a,<2s (3.11a)

trong do

s = A.(fy/d) (3.11b)
s la ntra d0 rong hinh hoc cua cuc dai thu nhét cia van nhidu xa. Do dé trong
diéu ki¢n t61 thi€u ta phai co:
a, = 2Mf,/d) (3.12)
Hay tir cong thue (3.10) va (3.12) ching ta co:
a = 2)\(f,/d) (3.13)

Gid tri d¢ réng ciia a theo cong thirc (3.13) nay dwoc goi la @6 réng tiéu chudn

ciia khe mady quang phé va ky hiéu la a,, nghia 1a liic ndy ta co:
ao = 2A (fl/d)
Nhu vay do rong tiéu chuan a, phu thude vao:
- B§ dai song A cua tia sang.
- Tiéu cy f, cta thau kinh chuén truc.
- Ti 1& nghich v&i duong kinh d cua thau kinh.

Li thuyét va thyc nghiém ching minh rang ¢ do rong tiéu chuén a, cua khe may,
ning sudt phan giai cia mot may quang phd thuc su chi bang 90 phan trim theo li
thuyét. Vi thé, mudn c6 niang suit phan giai cao ta phai mé khe may nho hon a, mot
chut (10%). Nhung khi md khe may nhé hon gié tri a, ta mét vé cudong d6 vach phd, vi
trong mot gidi han nhit dinh, thi d6 rong khe may quang phd va cudong do vach phd la
ti 1& nghich v&i nhau. Bang 3.1 13 vai vi du vé& d6 rong cta khe may quang phd phat xa.
Cho nén t6t nhat van 1a chon d6 rong khe may dang bang a, hay 16n hon mot it dé

duoc vé cuong do trong phan tich dinh lugng.
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Bang 3.1

Quan hé d9 rong khe may va ning suat phin giii - cwong do vach phd

Khe may Cuong d6 vach phd (%) | Ning suét phan giai (%)
0,50 a, 50 98
0,90 a, 75 96
0,95 a, 82 94
1,00 a, 90 90
1,20 a, 95 80
1,50 a, 98 75
2,00 a, 99 60
2,20 a, 100 50

Vi khi dé khe may ¢ do rong ti€u chuén thi chi c6 cuc dai thit nhat ctia van nhiéu
xa lot vao duogc hé théng chuan tryc cho nén trong cac phép phan tich khong dugc
chon khe may nho hon d¢ rong tiéu chuan a,. Thong thudng, theo kinh nghiém thuc té
ngudi ta hay chon khe may c6 do rong tir 1a, dén 1,5a, 1a pht hop (phan tich BT chon:
0,9 - 1a,; Phan tich BL chon tu: 1,0 - 1,5a,).

3.2.2.4 B¢ rong cua vach phcf
Néu khe méay quang phd c6 do rong 1a 4 thi d6 rong cua vach phd bang do rong

hinh hoc cta khe may cdng véi dd rong cua van nhicu xa chinh gitra, nghia 1a ta co:

s=a'+22 /s (3.14)

dsinE

Néu khe may rat hep, thi do rong cua vach phé chi 12 d6 rong ctia van nhiéu xa
chinh gitra, nghia 1a ta c6:

S
=_J2 3.15
> d.sinE ( )

Hai biéu thire trén cho théy, b0 rong cua mot vach phé c6 lién quan truc tiép do
rong cua khe may va ning suit phan giai ciia may quang phd. Khi vach phd cang rong
thi ning suat phéan giai cang giam. Pdng thdi d6 rong vach phd con phuy thude vao:

+ Tiéu cyu cua thau kinh budng anh.
+ Ti 18 nghich v&i duong kinh ciia thau kinh va sin goc nghiéng ctia hop anh.

+ Ti 1¢ thuan véi d dai song cia vach phd, nghia 1a & cac bude song dai thi vach
pho cang rong hon, mac dau c6 cung do rong khe sang bang a.
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Néu kinh anh dugc dit vudng goc voi quang truc cta hé thong thau kinh budng
anh thi d6 rong vach phé s€ la:

s =a, + 2AM(f,/d) (3.16a)
va
s =2Av.(£,/0) (3.16b)
cho ca hai truong hop da néu ¢ trén, vi trong truong hop nay sin E = 1.
3.2.2.5 Cuong dé vach phé va do rong khe may

Trong phan tich quang phd dinh tinh va dinh lugng, dic biét 13 phan tich ham
luong vét clia cac nguyén td, mot yéu ciu quan trong 1 phai thu duoc vach phd co
cuong d6 16n nhét, nghia 14 phai biét duoc sy truyén anh sang tir ngudn phat xa qua
khe may quang phd dén vat thu cuong do vach phd (kinh anh, detector) 1a nhu thé nao.

Néu goi I, 1a cuong d6 ciia chim sang phat xa cua tia sang A thi quang thong
téng cong di vao h¢ chuén truc sé& 1a:

D=0, =%.(d/f1)2B.a.l (3.17)
Hay la

Q1 =®=kBal—1, =B
DQ

trong do:

a va 11a d6 rong va chiéu dai ciia khe may quang phd;

B 14 huy d6 ctia chum séng ¢ goc day 1a Q.

Khi chum sang I, di qua hé quang hoc ctia may quang phd thi quang thong thuc
te tac dung 1én kinh anh (hay vat thu) s¢ la:

@za.d):a%(d/fl)zB.a.l (3.18a)

kB.a.l
oaQ

O'=akBal — I, = (3.18b)

O day o 1a hé s6 mat mat nang luong ciia chim sang qua hé quang hoc cia may
quang phd, nhu thau kinh, ling kinh... Trong truong hop li tuong thi o bang 1, con
moi trudong hop khac déu 16n hon 1. Quang théng @' nay s& tac dung 1én kinh anh véi
do roi la:

-2 (3.19a)
S al
trong d6 S 1a dién tich cua vach phé va ta co:
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S=a,l
voi a,= a.ty/(f;.sing) va I' = L.(£,/1)
Nén dién tich cua vach phé s€ la:
S = a.l.(fy/f))>.(I/sin &) (3.19b)

Do @6, néu anh sang l1a don sac va bdé qua hién tugng nhicu xa, khiic xa, tan xa,

khi chum sang I, qua hé quang hoc cia may quang pho thi d6 roi ctia chum sang sé la:
Ezgzﬁ—a. dzzsine (3.20)
S 4 (f)

bay 1a truong hop 1i tuong, don gian va gia tri do roi E trong truong hop nay

duoc ki hi¢u 1a E,. Nhu vay, chum sang I, tdc dung Ién kinh &nh tao ra vach phé co
cuong do la:

I, =En.taff3(a’/f2)2.t.sine (3.21)

Nghia 14 néu vach pho hoan toan don sic thi cuong d6 IM ciia vach phd ti 1& véi
binh phuong khau d6 ti dbi cua thu kinh budng anh va sin ctia goc nghiéng ciia hop
anh g, cling nhu thoi gian t ma d6 roi E, cua chum sang tdc dung lén kinh anh hay vao
khe do ctia nhén quang dién.

Trén day 1a truong hop don gian, nhung thyc té thi phtrc tap hon, vi anh sang vao
may quang phé khong phai khong c6 cac hién twong nhiéu xa, tin xa, cc sai sot cua
hé théng quang hoc, 14 nhiing yéu t6 thuc té khong thé loai trir dwgc hoan toan. Chinh
vi thé ma vach phd trén kinh anh thudng rong hon mot chat (10%) so véi trudng hop
da tinh todn trén day.

Néu goi mot cach téng quat, Aa;, Aay, Aas..., 1a 46 rong do cac hién tuong nhiéu
xa, tan xa, tinh khong tuyét ddi don séc cua vach phé gy ra, thi do rong thyc té cla
vach phé phai la:

/i
(a.—=—+Aa,,Aa,,Aa,,...
e ( 7 Ay, Aay,...) (3.22)

a'=

va do roi thyc t€ ltc nay sé la:

D' anB a
E=—="""(d/f,) sine (3.23)
2 4 : [a+(Aa,,Aay,Aa,..)(f, ] f,)]
hay la:
a (3.24)

E=E,.
“la+(Aa, + Aa, + Aay).(f, ] 1,)]
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Nhu vay néu a >> (Aa; + Aa, + Aas).(fi/fy) thi ching ta lai co E - E,, nghia 13 trd
lai truong hop dic biét ¢ trén. Thc 13 cuong d6 vach phd khong phu thude vao do rong
cua khe sang. Con tat ca cac truong hop khac thi d rong cua vach phé it hodc nhiéu
déu c6 bi anh hudng boi do rong ciia khe sang. Vi cuong do vach phd trong cac trudng
hop do6 ludén ludn phai tinh theo cong thirc:

Et 4
“la+(Aa, + Aa, + Aay).(f, ] 1,)]

I,=Et= (3.25)

Cho nén khi khe may thay doi thi do rong ctia vach pho ciing thay doi theo. Nhung
mdi quan hé nay khong don diéu va ciing khong tuyén tinh. Vi vay, trong mot phép
phan tich bat budc phai giit cho khe sang c6 do rong khong ddi trong mot phép do.

Mit khac, cong thie (3.23) va (3.25) con cho thiy, ngoai do rong cia khe sang,
cuong do cua vach phé con phu thudc vao ca khau do cua may quang phé, tire 1a ti s6
d/f,. Cudng do vach phd s& 16n, néu may quang phd c6 khau do 16n. Nghia 1a tiéu cu
thiu kinh budng anh phai nh. Nhung néu tiéu cu thau kinh budng anh f, nho, thi lai
mat vé do tan sic dai. Chinh vi thé trong ché tao may quang phd ngudi ta phai tinh dé
tim dugc gia tri khéau d6 sao cho phu hop nhat, nhim bao dam duwgc d6 tan sic ma
cuong do cua vach phd con du 16n dé co thé do dac va phat hién dugc dé dang.

Néu lay gia tri nghich ddo cta khau d¢ thi ta 6 ti s6 f5/d. Ti s6 nay goi 13 d6 mo
ciia thau kinh budng anh. Trong thuc té khi ché tao cac may quang phd ngudi ta
thuong hay chon ti ) nay co6 gia tri tr 10 dén 20. Trai lai, khi 30 mé 16n hon 20, vach
phé c6 cuong d6 10n, nhung d6 tan sic ciia may lai qué kém.

3.2.2.6 DBé sdng ciia vach phé phdt xa

Néu ta phat hién va do truc tiép cuong do cua vach phé béng mot nhan quang
dién, thi d0 sang ctia vach phé la yéu td quan trong. B9 sang cua vach phé phu thude
vao cuong do cua chum sang di vao may quang phd va cuong do cua chum sang sau
khi qua may quang phd dé vao nhan quang dién. Vi thé cau tao, tinh chit ctia hé quang
hoc ciia may déu c6 anh hudng dén do sang ciia vach phd. Mot cach gan dung va theo
thuc nghiém, d6 sang cua vach phd co thé duoc tinh theo cong thirc:

L = (dy/£:)2 (3.26)

Trong d6 d, va f, 1a duong kinh va tiéu cu cia thau kinh buéng anh. Nhu vay, d6
sang ctia vach pho ti 1& thuan véi binh phuong duong kinh cta thau kinh budng anh d,
va ti 1€ nghich vdi binh phuong cua ti€u cu buéng anh f,, nghia 1a phu thudc vao do
m& cua thau kinh buéng anh (ti 1€ f5/d,). Néu tiéu cu f cang 16n thi d¢ sang L cua vach
phd cang giam, ttc 1a mat vé cudong do va nguoc lai.

3.2.2.7 So @6 quang hoc mgt sé mdy quang phé lang kinh

Vi du vé cac so d6 hé quang hoc ctia mot sé may quang phd phat xa duoc chi ra

trong hinh 3.7.
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Hinh 3.7
So d6 quang hoc ciia mdt s6 may do phd phat xa

P: Lang kinh; G: Cach tu; M, M, M,: Céac h¢ guong; L: Théu kinh; E: Hop anh
ghi phd; T: Khe sang; S: Ngudn phat xa.

3.2.2 Cach tir va may quang pho cach tir
3.2.2.1 Gidi thi¢u vé cch tir
Céch tr 1a hé gdm nhiéu khe hep (vach) song song v&i nhau va cach déu nhau.

M3i khe nhu 12 mdt chin sang, con chd khong cé vach nhu 1a mot khe sang.
Céch tir ¢6 tac dung phan li anh sang nhu ling kinh. Nhung ban chat sy phan li 4nh
sang & cach tir khac lang kinh. Sy phan li anh sang cta cach tir ld do hién twong nhiéu

61

CuuDuongThanCong.com https://fb.com/tailieudientucntt


http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt

xq cua chum sang qua khe hep. Khi d6 su phan li &nh sdng cta lang kinh 1a theo hién
twong khiic xa ciia dnh sang qua hai méi truong cé chiét sudt khdc nhau.Céch tir c¢6
hai loai:

1. Céch tir phan xa va 2. Cach tir truyén xa.

Dé ché tao may quang phd nguoi ta thuong dung cach tir phan xa, vi ding cach
tor truyén xa s& bi mat nhiéu nang lugng khi chum sang di qua cach ttr.

Trong mdi loai trén lai co cach tir phang va cach tir 16m. Tir thuc té d6 chung ta
s& chi dé cap dén cu tao va ban chit ctia cach tir phan xa 13 chinh (hinh 3.8a va 3.8b).

i
d o.l B mat

1
i
t
& B

——de

Hinh 3.8a Hinh 3.8b
Sach tif phdng Céch tr 16m phan xa
Céc dai luong dic trung cho mot cach tir 1a hai thong s chinh sau déy:
- Chu ki cua céch tu: La khoang cach gitra hai vach trén cach tir va duogc ki hi¢u
la d (hinh 3.8a).
- Hé’mg s6 cua cach tir: La sb vach trén mot don vi d6 dai cua cach tir va duoc ki
hiéu 1a k, tirc 1a s6 vach duge khic trén 1mm.
Nhu vay, gitta chu ki va hing s6 cta cach tir 1ién quan v6i nhau theo biéu thic:
dk=1 (3.27)
Néu goiLla chiéu dai cua cach tu, thi téng sb vach trén mot cach tir sé 1a:
N=k.L (3.28)
V& céu tao thi cach tir phan xa gdm c6 hai phan. D6 14 bé d& va mat cach tir. Bé
dd 1 tAm thuy tinh hay thach anh day tir 1,5 d&én 2 cm, ¢6 hai mit song song v6i nhau
va thuong c6 dién tich tir 4 x 4 hay 4 x 6 dén 8 x 12cm. Mit cach tir 1a 16p kim loai
nhom (Al) tinh khiét (99,999 %) va day tir 0,2 - 0,5 mm. L6p kim loai nay duoc dua
1én bé d5 bang con duong dién phan dic biét trong moi truong tro. Mit 16p kim loai
nhén bong va dugc khéc 1én d6 nhiéu vach song song va cach déu nhau. S8 vach duoc

khic 1én 16p kim loai nay thudng 1a tir 650 - 3600 vach/mm. S6 vach trén 1 mm cang
nhiéu thi kha ning phan li 4nh sang cta cach tir cang 16n.
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Nhu thé, néu chung ta chiéu mot chum sang song song khong don sic vao mit
cach tir theo mot goc téi o ndo d6 thi chd c6 vach trén cach tir nhu mot chin sang, chd
khong c6 vach nhu mot khe sang va dudi tac dung ctia hién twong nhiéu xa trén bé mit
cach tir thi chim sang da sic s& dugc phan i thanh phd. Néu goi B 1a goc 16 cia tia
sang, do dai song 1a A thi ta ludn ludn co biéu thirc:

- sina. + swinf} = m.k.A (3.29)

Biéu thirc nay dugc goi 1 cong thite co ban ciia cach tir. Cong thic nay giai

thich cho ta nguyén nhan sy tan sic ciia cach tir, vi tir cong thirc (3.29) ta co:
sinf} = m.k.A + sina (3.30)

O day a 1a goc toi cia chum sang, m va k 1a khong doi ddi véi mot cach tir. Nén
tmg véi mdi budc song A ta s& co mot gia tri sinp tirc 1a ¢6 1 gid tri B. Pidu do co
nghia 13 cach tir phan li chim séang da sic thanh timg tia don sic léch di theo timg goc
13 khac nhau. Nhung & day song dai bi 1éch nhiéu, con song ngan bi 1éch it hon. Pong
thoi cach tir cho ta phd ¢ nhiu béc, g voi cc gia tri m ciia cing mot d6 dai song A
S6 m duge goi la bac cua phé cach tur.

Néu tia téi vudng goc vi mat cach tir, tire 1a goc tdi o - 0 thi cong thirc (3.30) s&
c6 dang la:

sinf3 = m.k.A (3.31)

Trong truong hop nay goc phan xa cua céc tia sang khong phu thudc vao goc téi
a ma chi phu thudc vao héng s6 k cua cach tir va do dai song cua tia sang ma thoi.
Trong thyc t& ngudi ta hay dat cach tir ¢ vi tri ndy trong may quang pho.

Néu goc tdi a= 13 thi cong thire (3.30) s& la:

sinf} = (mk/2).A (3.32)

Pay chinh 1a tia sdng A cé goc td1 a tdc dung dung vao gitra kinh anh cua mot
ving phd cta hop anh. Vi thé cong thirc nay duoc s dung dé tinh goc tdi o khi chon
ving phd cho mot phép phan tich. Do ciing 1a vi tri cuc tiéu cia tia sang trung tnm cua
vung phé can chon trong may.

Mit khéc, ciing chinh do hién twong nhiéu xa qua khe hep tao ra phé cua cach tur
cho nén khoang céch tur vi tri cyc dai cac van sang dén tnm hinh nhiéu xa dugc tinh
theo cong thuec:

x; = m.fy (A/K) (3.33)
nghia la:
- Cuc dai thur 1 cach tnm mét doan x,; = (1.£,,A)/k

- Cuc dai thtr 2 cach tnm mét doan x, = (2.£,.A )/k
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- Cuyc dai thu 3 cach tnm moét doan x; = (3.1,)/k
- Cuc dai thtr m cach tnm mdt doan x,,, = (m.f;)/k.

Diéu nay giai thich cho ta tai sao do tan sic dai cta cach tir & bac thir m gip m
1an ¢ bac tht 1, nghia 1a c¢6 d6 tan sic & bac thir m 1a:

p,, = 2o (3.34)

m

Véim 1a sé nguyén vam > 1.

3.2.2.2 Mdy quang phé cach tir

May quang phd cach tir, vé nguyén tic, cling ¢6 cdu tao nhu may quang phd ling
kinh. Nhung ¢ day hé tan sic 1a mot cach tir, va ciing dung ba dai lugng dédc trung nhu
trong may quang phd ling kinh dé danh gia chat lugng ciia mot may quang phd cach
tir. Cu thé la:

1. D6 tan sic goc

Tir cong thirc co ban cua cach tir (3.29), néu xét sy bién thién cua goc 1éch B theo
do dai song A thi ta co:

cosf.dp = (m.k).dA

hay la:

_D_,[)’_ mk
¢ DA cospf

(3.35)

Biéu thtrc ndy chinh 14 cong thirc tinh d6 tan sic goc ctia may quang phd cach tir.
Nhu véy, do tan sic goc cia mot may quang phd cach tir s&:

+ Ti 1¢ thuéin v6i hang s6 k ctia cach tir va bac m caa phd cach tir.

+ Ti 1€ nghich véi cos cua géc phan xa 3.

Nghia la & mot cach tir thi véi cac bac phd cang cao do tan sac goc ciia may cang
16n. Vi du:

- Néu m bang 1 ta c6 dp/dr = 1.k/cosp
- Néu m bang 2 ta ¢6 dp/dA = 2.k/cosp
- Néu m bang 3 ta c6 dp/dA = 3.k/cosp
V.V...

Mot cach téng quat, nghia la do tan sic & bac m thi 16n gép m lan do tan sic gbc
o bac 1:
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D 1
D, = f
Nhung céc bac phd cia cach tir lai xuat hién dong thoi, phd cua cic bac cang cao
thi cuong d6 cang yéu. Gan dén 70% nang luong 1a tip trung & bac 1 (van nhiu xa thi
nhat). Chinh vi thé khi ghi pho phai dung kinh loc pht hop dé loai bo nhiing bac phd
khong can thiét. Cho nén tinh chat da bac cua phd cach tir vira 1a wu diém, nhung ciing
vira 1a nhuge diém cua may quang pho cach tir, vi & phd cia cac bac cao ta duge vé do
tan sic, nhung lai mat vé cuong do. Nén trong thuc té, nguoi ta chi dung phé bac 1,
hay d6i khi dén bac 2 ma thoi.
2. D) tan sic dai

Dbi v6i may quang phd cach tir, ngudi ta cling goi ti sb dI/d\ 1a d6 tan sac dai
cua nd va duogc tinh theo cong thurc:
dl 1
- = m.
dl cospf

k.f, (3.36)

Nhu viy, do tan sac dai cua may quang pho céch tur ti 1€ thudn véi do tan sdc goc
cua no va tiéu cy f, cia h¢ budng anh. Hay n61 mgt cach khac, do tan sac dai la:

- Ti I¢ thudn véi hang so cua cach tu, ti€u cy cua buong anh, va so bac cua pho
cach tir, va

- Thay d6i trong quan hé ti 18 nghich vdi cos ctia goc phan xa cia tia sang. Vi du
tir cong thirc trén chung ta co:

+ Néum = 1 thi dp/dA = (1.k.f;)/cosp;

+ Néu m = 2 thi dp/dr = (2.k.f5)/cosp;

+ Néu m = 3 thi dp/dr = (3.k.f;)/cosp;

Nghia 14 d6 dai tan sic ¢ bac tht m thi cling gdp m 1an do tan sic dai ¢ bac 1
(cong thirc 3.34).

Nhung trong thyc té, dé d& so sanh, ngudi ta ciing dung gia tri nghich dao cua dai
luong noéi trén, nhu quy wdc trong may quang phd ling kinh. Nhu vdy ching ta s& cé:

1 _cosp (3.37)

D, mk.f,

Cong thire (3.37) nay la d6 tan sic dai nghich dao cua may quang phd cach tir &
bac thitr m va tai diém chinh gifra cua vung phé. Con db tan sic dai tai mot diém X nao
do6 cach tnm kinh anh mot khoang x s€ dugc tinh theo cong thuc:

D, =D, i0,00016.%x (3.38)
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Ttr biéu thirc nay ta thiy do tan sic dai cua may quang pho cach tir hau nhu phu
thudc rat it vao do dai song ctia tia sang (bang 3.2). Cong thic trén nhan dau (-) khi di
tir tnm kinh anh theo chiéu do dai song ting dan va nhan dau (+) theo chiéu nguoc lai.

Bang 3.2
So sanh d tan sic ciia hai may
o Do tan sic dai nghich dao trong may
Viung pho (A)
Céch tir PGS-2, bac 1 Lang kinh q 24

2000 7,390 A/mm 4,00 A/mm
2500 7,380 - 7,80 -
3000 7,370 - 13,00 -
3500 7,356 - 18,00 -
4000 7,340 - 31,00 -

3. Niing suit phan giai
Ning suat phan giai R ciia mot may quang phd cach tir dwoc dinh nghia nhu sau:

A

R=2
di

Voidh = (A, - M), A = (A, - A1)/2 va dugc tinh theo cong thure sau:

_Adp
" dB dA

hay la
R=mk.L
Nhu vy, rd rang ning suat phan giai mot may quang phd cach ti ti 16 thuan voi:
- Hang s6 k ctia cach tir, nghia 14 k 16n thi d6 tan sic 16n
- Chiéu dai cta cach tir L, va
- S béc phd ctia cach tir, m. Bac phd cao thi do phan giai cao.

Do d6, muén ting kha ning phan giai ciia mot may quang phd cach tir phai sir
dung nhiing cach tir c6 hing s6 k 16n va chiéu dai L 1on. Nhung viéc tang chiéu dai L
chi c6 gi6i han (dai nhét 1a 15 cm). Nén cha yéu 1a ting hing s6 k cua cach tir, nghia 1a
phai ché tao nhting cach tir c6 nhiéu vach trén 1 mm do dai. Déng thoi phai st dung
phé 0 nhirng bac cao, nhu bac m=2. Song & cac bac cao cua phé thi cuong do vach
pho lai nho. Vi du: tmg véi cach tir ¢ k bang 1800, thi trong ving song 3000 A hai
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vach phd A, va A, khac nhau mét gia tri AA sau dy s& dugc phan li thanh ting vach
riéng biét:

Néum= 1, ta s& cd A, = 0,02 A,

-Néum =2, tasé c6 A, =0,01 A,

- Néum =4, ta s& c6 A, = 0,005 A,

Nghia 1a & bac m=1, hai vach A; va A, muén tach thanh hai vach rd rang thi phai
khac nhau mot gid tri d6 dai song tdi thiéu 13 0,02 A. Khi d6 ¢ bac 2, hai vach nay chi
can khac nhau mot gia tri A, = 0,01 A 1a da tach thanh hai vach riéng biét. Nhung
trong thyc té ngudi ta it dung phd bac cao cta cach tir. Nguoi ta thuong hay dung phd
bac I va bac II, vi dén 70% nang luong 1a tap trung ¢ bac I. Cho nén trong thuc té hién
nay nguoi ta dung nhitng cach tir ¢6 hang s k rat 1on (k:2400-3600) dé ché tao nhiing
may quang pho c6 kha ning phan giai cao. Hinh 3.1a, b 1 so d6 quang hoc ctia mot s6
k may pho cach tir.

3.3 Vung lam viéc ciia may quang pho
bay cling 1a mdt dai lugng dé danh gia mQt may quang phé.

Do tinh chét quang hoc cua vat liéu dung dé ché tao hé tan sic la trong sudt va
dong nhat trong mot mién nhét dinh, nén mdi may quang phé chi c¢6 thé thu, phan li va
ghi nhan dugc mot viing séng nhét dinh cua toan bo giai phd quang hoc. Ving phd nay
duoc goi 1a ving 1am viée cia mot may quang phd. Ving phd 1am viéc ciia may quang
phé lang kinh 13 do do trong sudt va tinh chat cia vat liéu lam lang kinh quyét dinh va
phu thudc vao cach bd tri (cau tao) cia may quang phd dy. Vi du: Cac may quang phd
lang kinh thach anh thuong cé ving phd lam viée 1a mién tir ngoai gan (2000-4000 A).
Cac may quang phd lang kinh thuy tinh c6 ving lam viéc 13 mién kha kién (3600-
7800 A), vi thach anh chi trong sudt trong ving tir ngoai; con thuy tinh tai trong sudt
trong vung kha kién (nhin thdy). May quang phd cach tir thuong c6 ving lam viéc
rong hon may quang pho lang kinh. Ving 1am viéc ciia mot may quang phd cach tir 1a
cAu tao, tinh chat, do dai song blanz Ab) va sb bac cua cach tir quyét dinh. Noi chung,
may quang pho cach tir thudng c6 ving lam viéc rong hon may quang phé lang kinh.

Vi dy: V6i may quang phd cach tir PGS-2 lap cach tir ¢6 k:650 va Ab = 2700 A,
c6 vung lam viéc 1a: & bac 1: 2000 - 7800 A va & bac 2: 2000 - 4000 A...

Nhu vay, véi may cach tu thi vung lam viéc & bac phé thtr m hep hon bac 1 la m
lan, nghia 1a chiing ta ludn luédn cé:

A}\,m = A}\q/m

Vung lam viéc cia mot may quang phd cé lién quan chét ché dén do dai cua ca
dai pho ma n6 thu dugc. Cac may c6 do tan sac cang lon thi do dai cua dai phd do
cang lon. Vi thé & nhitng mady quang pho c6 do tan sac 16n, véi mot tam kinh anh cé
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d6 dai nhat dinh (vi du 24 hay 30 cm), ching ta chi c¢6 thé ghi dugc mét phan ctia ving
phd 1am viéc ctia may d6. Tir thuc t& d6, trong cac may quang phd co do tan sic 16n
nguoi ta phai c6 by phan quay cach tir dé hudng phf‘?m phé can nghién ctru vao kinh
anh, nghia 1a ving phd 1am viéc ciia may d6 can phai duoc ghi 1én nhiéu tim kinh. Vi
du: Vi may Q 24 ving phd lam viéc ciia nd chi can ghi trén mot tim kinh anh dai 24
cm. Khi d6 ving phé ndy & may PGS-2 ta phai can hai tim kinh 24 cm mai c6 thé ghi
hét duoc véi phd bac L.

3.4 Trang bi ciia h¢ thng may quang phd phat xa

Tt nhitng nghién ctru da dugc dé cap o trén, chung ta co thé minh hoa tom tit
trang bi ciia mot hé thong may quang phd phét xa gdm nhiing phan sau day:

1. Trang bi chinh, co ban t6i thiéu: Gom ba phan

- Ngudn cung cip ning lugng dé hoa hoi mau, nguyén tir hoa va kich thich dam
hoi d6 phat xa. P6 1a ngon Itra dén khi, hd quang dién, tia Itra dién, ICP.

- May quang phd c6 nhiém vu thu, phan li va ghi lai ving phd can nghién ctru.

- Nhu cac may quang pho lang kinh Q-24, ISP-28, ISP-30, KSAL... va cic may
cach tr PGS-2, DJ-3, DY-13.

- Céc trang bi danh gia dinh tinh (may chiéu phd) va dinh luong (may do do den).

2. H¢ trang bi hoan chinh, c6 thém:

+ B phan ty dong dan mau vao bu@)ng do, pha loang ty dong.

+ Hé may tinh va phan chuong trinh diéu khién, xir 1i két qua do.

3. Trang bi phu thém, Con co6:

+ Hé thdng chiéu sang khe may quang phd. N6 1a mot hé théng thau kinh dé hoi
ty va huéng chum sang phat xa ctia mau phan tich vao may quang phd véi hiéu suat
cao va phu hop cho tirng muc dich phén tich.

+ Céc loc sang va chin sang ¢6 nhi¢ém vu chon va dua vung phé can thiét vao
khe may quang phd & cudng do va pham vi nhat dinh theo yéu cau ctia phép phan tich.

Tt nhién cac thir phu trg ndy c6 thé khong c6 ciing dugc.

3.5 Trang bi phat hién va thu nhan pho

Cho dén nay, dé thu nhan phé phat xa ctia vat mau c6 hai loai trang bi. D¢ 1a loai:

1. Kinh anh hay phim anh (k¥ thuat ¢ dién) va 2. Cac loai nhin quang dién kiéu
dng (photomultiplier tube detector), hién nay la cac mang giot (diode array).

3.5.1 Kinh anh quang phd

Kinh anh quang phd c¢6 nhiéu loai, nhung vé ciu tao, né gdm hai phan: Phan dé
va phan 16p nhii trong bét anh sang. Dé 14 tim thay tinh trong subt va dong nhét, c6 do
dﬁy déu dan, thuong tur 1 dén 2 mm, dién tich 6 x 12 cm, 9 x 24 cm hay 9 x 30 cm.
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L6p nhil twong bat anh san 1a 16p gélatin c6 do day tir 0,1 dén 0,05 mm, nhung phai
d6ng nhat va déu dan trén mat tim dé thity tinh. Lép gélatin ndy c6 chira cac hat AgBr
min. D nhay cua kinh anh phu thudc vao cac hat AgBr trong 16p gé€latin nay. Do nhay
12 mot thong sé dic trung cho mdi loai kinh anh va mdi loai kinh anh ciing chi nhay
trong mot ving phd nhit dinh (hinh 3.9). Pic trung nay do qué trinh san xuét quyét
dinh, theo loai nguyén vat liéu va thanh phan cia chung, ciing nhu diéu kién ché tao
kinh anh. Vi thé mdi loai c6 do nhay khac nhau trong cac ving phd khac nhau.

S

2 4 6 8 10 12 x1000
Hinh 3.9
P nhay pho ciia cac loai kinh anh
(1): Ving 1800-4000 A, (2): Viing 3600-7800 A va (3): Vung 7000-10000 A.

Thong thuong kinh anh c6 do nhay cao thuong c6 anh huéng dén do phan giai
ctia vach phd, vi cac kinh anh nhay chwong c6 hat AgBr kich thich 16n. Do do, dé ting
do nhay cua kinh anh nguoi ta thuong thém vao mat chat kich hoat quang hoc, dé van
dung 16p nhii tuong c¢6 hat AgBr kich thudc nho ma kinh anh dat dugc do nhay cao.

Khi ta chiéu chum sang cudng d6 I 1én tAm kinh anh thi chd bi anh sang tac dung
véo sé& hoa den. Néu goi do den tai diém bi anh sang tac dung vao 1a S, thi ta co:.

S =ylog1

O day v 1a h¢ s6 nhii tuong (twong phan) ctua kinh anh, va chinh ciu tao va ban
chat cua 16p gélatin quyét dinh hé s6 nhil twong y. Hé sb y nay ciing phu thudc vao do
dai séng A ctia vach phd, nhung rat khac nhau trong mdi ving phé (hinh 3.10a). Khi bi
anh sang tac dung thi cor mdt lugng tr sang hv s€ giai phong ra mdt hat Ag kim loai
theo phan ng sau:

AgBr + hv = Ag°® + Br
Céc hat Ag nguyén tir tw do ndy nam 4n tang trong 16p gélatin ta chua nhin thay.

Vi thé, mubn c6 anh thuc va gilr lai dugc chung ta phai xtr li kinh anh da duogc
anh sang tac dung qua dung dich hién hinh va dung dich dinh hinh. Sau day 1a thanh
phan cua cac dung dich do.
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Dung dich hién va dung dich ham kinh anh

Dung dich hi¢n hinh Dung dich dinh hinh
1. Mentol: 1g. 1. Natri thiosunphat: 250g.
2. Natri sunfit khan: 26g. 2. Natri cacbonat khan: 25g.
3. Hydroqu Ione: 5g. 3. CH;COOH 99%: 8,5 mm.
4. Natri cacbonat khan: 20g. Pha trong mot lit.

i S

=

/7 |
| | |
H t 4 |
| I |
| | |
| i |
| | |
| | |
I I I t(gy)
| ! L
A Ay A to
dinh 3.10a Hinh 3.10b
3y phu thudc clla hé s6 y va A. Quan hé giira 4 den S va thdi gian hién t.

Ngoai do nhay, thdi gian chiéu sang ciing 13 yéu t6 quan trong anh hudng dén do
den ctia vach phd. No6i chung, chiéu sang cang lau thi d6 den cang 16n. Song, tt nhién
cing chi trong mot thoi gian nhat dinh pht hgp. Con nhiéu hon nita thi chi lam giam
d6 phan giai ctia vach pho, vi ¢ thoi gian qua dai s& lam mé rong chiéu ngang ctia vach
ph6 ma khéng lam ting do den S vach pho.

Thoi gian hién ciing anh huong dén cudng d6 vach phd. Mdi quan hé nay co thay
trong hinh 3.10b.

N6i chung, véi nhiéu loai kinh anh, thoi gian hién pht hop 1a tir 2 dén 4 phat va
thoi gian ham (dinh hinh) 1a tir 4 dén 8 phut. Nhiét d6 thich hop 1a tir 18 dén 20°C.

3.5.2 Po dd den S, ciia vach phd trén kinh anh

Néu chiéu chum sang cuong do I, vao kinh anh thi chd c6 vach phd va khong co

vach phé, chum sang di qua s& c6 cuong do 1a I va I,. Do d6 do den cua vach phé s€ la:
S =log(I,/T)

hay S =log(ay/a)

Trong d6 a, va a 1a do léch cua dién ké ung voi chum sang cuong d6 I, va I. Do
do, thang do dg den S chi co6 gia tri tr 0 - 2. Nhung vung d§ den vira phai (ving ma
mdi quan hé giira S va C 1a tuyén tinh) chi nim trong khoang tir 0,3 - 1,7 (hinh 3.11).
Con khi S nho hon 0,3 1a vung non, khi S 16n hon 1,7 1a vung gia. Trong 2 vung nay
két qua do 1a khong chinh xac. Vi thé phai chon diéu kién ghi phd phu hop dé do den
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ctia vach can do roi vao ving tuyén tinh (0,3 - 1,7).

Nhung trong phan tich SWP
lugng vét thi do den cua vach -
pho lai ¢6 thé nhé hon 0,3 don vi 75

S. Vi thé nguoi ta dd md rong
thang do d6 den S vé phia cuong
d6 nho. O day co 2 cach bién doi
do den cua vach phé, va tuong
ung no 1a hai thang do mé1 W va

P.
Theo thang W thi do den S I,
vach phé dugc tinh theo cong A
, A
thure: P
W=10g.(a—”—1) Hinh 3.11
a

Quan hé giita 3 khai niém d6 den S, Wva P
Va theo thang P thi d6 den vach phé lai dugc tinh theo cong thuec:

S+ W
P=——
2

Do thuc té d6 nén hién nay cac may do do den déu c6 du ca ba thang do d¢ den
S, W va P. Véi thang W do den c6 thé mé rong duge dén 0,1. Con voi thang P thi co
thé dén gia tri -0,3 don vi S. V thé trong phan tich lugng vét ngudi ta hay dung thang
P. Tt nhién tir cac gia tri ciia P ngudi ta ciing d& dang tim duoc cac gia tri cia S hay
W tuong Gmg, nhd mot bang chuyén doi d6 den da cé san (xem phu luc).

3.5.3 Ong nhan quang dién (Photomultiplier tubes)

Trong cac may quang phd hién nay, ngudi ta co thé phat hién va do truc tiép
cuong d6 cua cac vach phd bang cac nhan quang dién, ma khong can ghi phd 1én kinh
anh. Do d6 loai trir duoc sai s6 do kinh anh gay ra.

Nhan quang dién kiéu 6ng hay detector tubes la mdt loai dung cu quang hoc dé
thu nhan va phat hién tin hi¢u quang hoc (tirc 1a do cuong do chum sang) theo hi¢u
mg quang dién ciia n6. V4i sy phat trién ctia khoa hoc va ki thuat, ngay nay nguoi ta
da ché tao duoc nhiéu loai nhan quang dién kiéu 6ng (photomultiplier tubes) dé thu
nhén tin hiéu quang hoc va khuéch dai lén hang ngan, dén hang triéu lan, lam cho cac
méay quang phd c6 thé phéan tich duoc nhidu nguyén té & nong do rat nho (tir ug dén
ng). Hinh 3.12 13 so 6 nguyén tic ciu tao ciia nhin quang dién va ving pho 1am viéc
cua n6. Nhan quang dién 1a mot dung cu van nang dé thu nhan tin hiéu quang hoc. No
c6 dd nhay va do chon loc cao. Vung phé lam viéc cua nhiéu loai nhan quang dién
thudng 1a tir 190 d&én 900 nm, cho ving phd tir ngoai va kha kién. T4t nhién, ving phd
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lam vi¢c cua mot loai nhan quang di¢n phu thudc vao ban chat kim loai dung dé ché
tao ban catot cuia nhan quang dién (hinh 3.12). Cac kim loai dé ché tao catot ctia nhan
quang dién kiéu nay thuong 13 Na-Cs-K-Li-Sb. Hé s khuéch dai ciia cac nhan quang
dién thuong 1a tir 107 dén 107, d6i khi c6 thé dén 10" 1an.

o))
IO
HOISN
2 3 4 5 6 7 8 9
R 1 e 1 - 'l e e 1 -y
> 4
M 1200 - 2500V

l | ‘I! !I‘ ‘ ' Nhan quang clia m4y SP9. Philips

Nguyén tic cdu tao clia nhan quang dién kiéu 8ng

E
@
0,6
04
2
Hinh 3.12 0.2} gl \ % <
Sl Vz O
C3u tao clia nhan quang dién N
- 0
Nhan qu dién; ) *
(1) Nhan quang dign 4 6 8 10 (x100nm)

(2) Vung phd lam viéc ctia nhan quang dién.
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Hinh 3.13
Mot doan phd ghi trén kinh anh
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Hinh 3.14
M6t doan phd ghi trén bang gidy
Phé8 ICP-AES ciia Al, Cr, Fe, Ni (200 ppm) ghi trén gidy)
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Chuong 4
CAC YEU TO ANH HUONG TRONG AES

4.1 Khai quat chung

Céc yéu t6 anh huong dén két qua phan tich trong phép do phd phat xa nguyén tir
la rit da dang va phuc tap, c6 khi xuét hién va cling c¢6 khi khong xuét hién, ¢6 anh
huong hay khong cé 1a tuy thudc vao thanh phan ctia miu phéan tich va chat nén
(matrix). Nhung dé nghién ciru mot cach toan dién, chung ta diém qua tat ca cac yéu tb
anh huong co thé c6 trong phép do nay. Cac yéu td d6 c6 thé dugc chia thanh 6 nhom
nhu sau:

Nhom 1. Cac thong s6 cua hé may do phé. Cac thong ) nay can duoc khao sat
va chon cho tirng truong hop cu thé. Thuc hién cong viéc nay chinh 1a qué trinh t61 uu
hoéa cac thong s6 cua may do cho mdt dbi tuong phan tich.

Nhém 2. Céc diéu kién hoa hoi, nguyén tir hda mau va kich thich phd. Cac yéu
tb nay thé hién rat khac nhau tuy thudc vao ki thuat dugc chon dé thuc hién qué trinh
hoa hoi, nguyén tir héa, kich thich phd va né di dugc nghién ctru ki trong chuong 2.

Nhom 3. K7 thuit va phuong phap dugc chon dé xir li mau. Trong cong viéc nay
néu lam khong can than s& co thé lam mat hay 1am nhiém ban thém nguyén tb phan
tich vao mau. Do d6 két qua phan tich thu dugc sé khong dung véi thuc té ciia mau. Vi
thé, v6i mdi mot loai mau ta phai nghién ctru va phai chon mét quy trinh xur li phu hop
nhat, dé co duoc dang thanh phﬁn ctia mau va khong 1am nhiém ban mau. Van dé nay
s€ dugc nghién ctru trong mot chuong riéng.

Nhém 4. Cac anh huéng vé phd.

Nhém 5. Cac yéu té anh huong vat li.

Nhoém 6. Cac yéu t6 hoa hoc.

Trong chuong nay ching ta s& nghién ciru ki cac yéu td thude cac nhom 4, 5 va 6.
4.2 Mt s6 anh huéng trong phép do AES
4.2.1 Cac yéu t6 vé pho

4.2.1.1 Su phat xa phé nén

Yéu t6 nay co trudong hop xuat hién rd rang, nhung ciing nhiéu truong hop khong
xuét hién. Piéu nay phu thudc vao vung phé va vach phé duoc chon dé do nam trong
ving ph6 nao. Néi chung, trong ving kha kién thi yéu t& nay thé hién rd rang, con
trong ving tir ngoai anh hudng nay it xuat hién, vi phd nén trong ving tir ngoai thudng
yéu. Hon nita, su phat xa nén con phu thudc rat nhiéu vao thanh phﬁn ctia mau phan
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tich, dac biét 1a matrix cia mau, nghia la nguyén t6 co sé ciia mau, va ngudn nang
lugng kich thich phd.

Vi du: Khi xac dinh
Pb trong miu sinh hoc
bang phép do ngon lura thi IA)’"
sur hép thu nén la khong }
dang ké. Nhung khi xdac 1
dinh Pb trong nudc bién |
(nén 2,9% NaCl) thi anh (b)
hudéng nay lai 1a vé cung

(a)

I6n va bat buge phai bo i l |

chinh dé loai tru (hin~h ' l i ;‘ Lol J
4.1). Do @0, trong moi i ’ N
truong hop cu thé phai RSV L"‘“’“"““""" — e

Ine Pa RSS2 75 B QT ID e (h AR ~
xem xét dé tim bién loai A(nm)

T ——

trir. D& loai trir phd nén,
ngay nay nguoi ta lép

T ] . Hinh 4.1
thém vao may quang phd

Anh hudng clia su phat xa phd nén

nguyén tir hé théng bd . .
guy i g a) Khdng bé chinh nén; b) C6 b8 chinh nén.

chinh nén. Hodc dua vao
mau cac chat lam giam sy
phat xa nén.

4.2.1.2 Sy chen lan cia cdc vach phé gan nhau

Yéu t nay thudng thiy khi cac nguyén td thir ba & trong mau phan tich c6 ndng
d6 16n va d6 thuong 1a nguyén t6 co s& cua mau. Tuy nguyén tb nay c6 cac vach phd
khong nhay, nhung do néng dd 16m, nén cac vach nay van xuét hién voi do rong 16n,
néu no lai ndm canh cac vach phan tich (bang 4.1), thi cac vach phé nay s€ chen lan
cac vach phan tich, lam cho viéc do cuong do vach phé phan tich rat kho khan va thiéu
chinh x4c, nhat 1a ddi véi cac may co6 do phan giai khong cao. Vi thé trong mdi muc
dich phan tich cu thé can phai nghién ctru va chon nhitng vach phén tich phu hop dé
loai trir su chen lan ciia cac vach phd cua nguyén t6 khic. Néu bang cach nay ma
khong loai trir duge anh hudng thi bit budc phai tach bo bét nguyén té co vach phd
chen 14n ra khoi mau phan tich trong mot chirmg muc nhit dinh, dé cac vach chen 1an
khong xuat hién nira. T4t nhién viéc nay 1a han hiru.
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Bang 4.1

Sw chen lan va sy trung vach ciia cac nguyén to

) Nguyén t6 c6 vach chen lan
Nguyén to va vach
phan tich (nm) Vach chen 1gn | NOng 40 xut hién nguyén
to chen lan (ppm)
Al-308,215 V-308,211 >800
Cu-324,754 Eu-324,753 >254
Fe-271,903 Pt-271,904 >054
Pr-411,848 Fe-411,854 >050
Mn-403,307 Ga-403,298 >(025
Zn-213,856 Fe-213,850 >200

4.2.1:3 Sur birc xa ciia cdc hat ran

Trong mdi truong phat xa, dic biét 1a trong ngon lira dén khi, hd quang, nhiéu
khi con c6 chira ca cac hat rén rat nho li ti ciia vt chit mau chua bi hoa hoi va nguyén
tir hoa, hay cac hat mudi cacbon cta nhién li€u chua duogc dot chay hoan toan. Céc hat
loai nay thuong c6 & 16p vo cua ngon Itra va nd ciing bi kich thich phat xa ra phé nén,
do d6 ciing gy kho khin cho viée quan sat hay do cuong do vach phd phan tich. Yéu
t6 nay thé hién rat rd khi chon khong dung chiéu cao cta dén nguyén tir hoéa mau va
cac diéu kién ctia ngudn kich thich phd khong phi hop.

4.2.2 Cic yéu t6 vat li

Thudc vé loai yéu t6 vat li nay thudng co:

4.2.2.1 Bo nhot va siec cang bé mdt cuia dung dich mau

Trong phép do ICP-AES, hay véi ki thuat nguyén tir héa mau trong ngon lira, néu
mau 13 dung dich, yéu t6 nay anh hudng nhiéu dén téc d6 dan mau vao budng aerosol
hoa va hiéu suit aerosol hda ciia mau va tir d6 ma anh huong dén két qua phan tich.
N6i chung, téc d6 din duong chuin phai c6 ciing ndng do axit, loai axit va thanh phan
héa hoc, vat li cua tit ca cac nguyén td khac, nhat 1a chit nén cia mau. Yéu to nay
thuong thé hién nhiéu trong phép do AES ding ngudn ngon lira va hd quang dién. Dé
loai trir anh hudng nay chiing ta c6 thé dung cac bién phap sau déy:

Chinh sy khac nhau vé néng do axit, loai axit, néng dd chit nén ciia mau, thanh
phan ciia cac chit co trong dung dich mau, nguyén nhan gy ra khac nhau vé do nhét
ctia dung dich mau. Vi thé trong mdi qua trinh phan tich mot nguyén t6, nhat thiét phai
dam bao sao cho mau phan tich va cidc mau dau lapmau ti 1& nghich véi d6 nhét cua
dung dich mau (hinh 4.2)..
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- Do va xac dinh theo F(ml/ph)
phuong phép thém ti€u
chuén,

- Pha loang mau
bang mot dung moi hay
mot nén phu hop,

- Thém vao mau chat
dém co néng do du 1on,

- Ding bom dé day 2 4 6 8 10
mau voi mot tdc dd X4C Hinh 4.2
dinh ma chung ta mong Anh hudng clia d6 nhét dén téc 66 din mau
muén.

4.2.2.2 Su Ion héa ciia chat phén tich

- Néu do vach phd trung hoa cua nguyén tir, day 1a yéu té vat li thir ba anh hudng
dén két qua phan tich, vi qua trinh Ion hoa lam giam s6 nguyén tir ty do ctia nguyén tb
phan tich, do d6 1am giam cudong d vach phd phat xa ciia nguyén tu trung hoa, khi
nguyén t6 phén tich bi Ion hoa cang nhiéu. Nhung muc do bi Ion héa ctia mdi nguyén
td 1a khac nhau, va phu thudc vao nhié¢t d6 ciia moi truong phat xa. Trong mdt diéu
kién nhat dinh, néi chung cac nguyén t6 c6 thé Ion hoa cang thap thi cang bi Ion hoa
nhiéu. V&i mot nguyén t6, khi nhiét d6 cua moi truong phat xa cang cao thi nguyén t6
d6 ciing bi Ion hoa nhiéu hon. Bang 4.2 1a mét vi du vé diéu nay.

Bang 4.2

Mirc d Ion hoa ciia mot so nguyén to

N.t& Thé Ton héa(eV) Sb % bi Ion hoa & nhiét d6 (°C):
2000 3000 4000
Na 5,21 00,30 05,00 26,00
K 4,32 02,10 22,00 82,00
Rb 4,16 09,00 34,00 90,00
Cs 3,87 28,00 70,00 96,00
Mg 7,54 00,12 00,50 05,60
Ca 6,11 00,20 01,50 15,00
Sr 5,69 00,50 02,35 18,70
Ba 5,31 01,00 06,00 23,00

78

CuuDuongThanCong.com https://fb.com/tailieudientucntt


http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt

- Nhung néu do vach phd Ion thi yéu t6 nay lai 14 can thiét va ta phai chon diéu
kién dé qué trinh Ion hoéa dat hi¢u suit cao va 6n dinh nhat, dé c6 duogc néng do 1on
ctia nguyén td can xéac dinh (phan tich) cao nhat.

Thuc té cho thy rang, qua trinh Ion hoa thuong chi ¢6 y nghia dbi véi cac kim
loai kiém va sau d6 1a cac kim loai kiém thd, con dbi véi cac nguyén td khac su Ton
hoa 1a khong dang ké trong moi truong ctia ngon lira dén khi va ho quang dién. Dé loai
trir sy Ion hoa mot nguyén té phan tich chiing ta c6 thé dung cac bién phap sau day:

+ Chon diéu kién nguyén tor hoa cd nhiét do thép, ma trong diéu kién do6 nguyén
t6 phan tich hau nhu khong bi Ion hoa.

+ Thém vao mau phan tich mot chit dém cho su Ton héa. D6 1a cac mubi halogen
ctia cac kim loai kiém c6 thé Ion hoa thdp hon thé Ion hoa ctia nguyén té phan tich véi
mot ndng d6 16n phit hop. Nhu vay trong diéu kién d6 nguyén t6 phan tich s& khong bi
Ion hoa nira.

4.2.2.3 Hién tiong tw ddo (tw hdp thu) ciia vach phong

Hién tuong nay thudng xuat hién trong viing ngoai cua plasma 13 1 rét nhat hay
khi néng d6 chét phan tich 16n. Vi ving nay c6 nhiét do thap, nén cac nguyén tir cua
chat phan tich lai hap thu chinh tia phat xa ma cc nguyén tir & trong 15i ctia ngon lira
sinh ra, vi thé lam mét bét di mot phan cudong do phat xa ctia chit phan tich. Didu nay
cling gop phan giai thich tai sao & ndng d6 16n thi mdi quan hé giira cudng d6 vach
phé phét xa I,va ndong do Cy ctia cht 1a khong con tuyén tinh nira.

Trén day 1a mot s6 yéu tb vat 1i c6 thé xuat hién trong phép do AES va c6 thé anh
hudng dén két qua phan tich. Nhung mirc d6 xay ra 1a rat khac nhau trong mdi truong
hop cu thé, ¢6 khi c6, c6 khi khong. Mitc do nay xuat hién 16n hay nhé phu thude vao:

+ Nhiét do cua plasma,

+ Céc diéu kién ctia moi truong kich thich pho phat xa,

+ Tinh chét ctia nguyén té phan tich va hop chét cua no,

+ Chét nén ctia mau va thanh phan ctia mau phan tich.

Do d6 can phai xem xét dé tim bién phép loai trir khi chung xudt hién, theo ting

loai miu cu thé.
4.2.3 Céc yéu t6 héa hoc

Trong phép do phd phat xa nguyén tir cac anh hudng hoa hoc ciing rat da dang va
phirc tap. N6 xuat hién ciing rat khac nhau trong mdi truong hop cu thé va ciing nhiéu

truong hop khong xuat hién. Cac anh huéng hoéa hoc thuong cé thé dan dén két qua
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theo bén hudng sau day:

- Lam giam cuong d6 ctia vach phd ctia nguyén t6 phén tich, do su tao thanh cac
hop chat bén nhiét, kho hoa hoi va khé nguyén tir hoa. Vi du nhu anh hudng cta cac

Ion silicat, sunfat, photphat, florua.

- Lam tdng cuong do cua vach phé, do su tao thanh céac hop chat dé hoa hoi va d&
nguyén tir hoa, hay do han ché duoc anh hudéng cia sy Ion hoa ciia nguyén t6 phan
tich. Do chinh 14 tac dung ctia mot sé hop chét, chii yéu 1a mudi halogen cua kim loai

kiém va kiém tho hay lantan Clorua.

Sy tang cudng d6 vach pho khi nguyén t6 phan tich ton tai trong nén ctia mau la
nhing hop chat d& hoa hoi. Luc d6 cac chat nén nay c6 tac dung nhu 13 mot chit mang
cho sy hoa hoi ctia nguyén té phan tich va lam n6 dugc hoa hoi véi higu suét cao hon.
Su giam cuong do cua vach phd khi nguyén t& phan tich ton tai trong nén mau la
nhimg hop chat bén nhiét, kho hoa hoi. Liic ndy cac nguyén t6 nén kim ham sy hoa hoi
ctia nguyén td phén tich. Cac chit nén nay thuong 13 nhitng hop chit bén nhiét cta cac

nguyén t6, nhu Al, dat hiém, silicat, v.v...

Vi thé viéc nghién ciru cac anh hudng hoa hoc dugce trinh bay trong chuong nay
c6 tinh chat khai quat chung tat ca cac loai c6 thé c¢6 dé chiing ta luu y khi ing dung
phép do phd phat xa nguyén tir, voi muc dich dé biét va loai trir cic anh huong hoa
hoc, néu chung xuat hién. Cac anh huoéng hoa hoc co thé duoc sép xép theo cac loai

sau day:
4.2.3.1 Nong d¢ axit va logi axit trong dung dich mdu

Noéi chung ndng dd axit trong dung dich mau luén ludn c¢6 anh huéng dén cuong
d6 cua vach phd cta nguyén té phan tich va anh huéng nay thudng gan lién véi loai
Anion ciia axit. Cac axit cang kho bay hoi thudng cang lam giam nhiéu cuong d6 vach
phd. Nguoc lai, cac axit d& bay hoi gdy anh huéng nho (hinh 4.3). Didu nay co thé
thy rd rang khi xac dinh Ca do & vach phd Ca-422,7 nm trong cdc mdi trudng clia cic
axit HC10,, CH;COOH, HCI, HNO;, H,SO,, H;PO,, HF véi cting mot nong do 1a 2%
(hinh 4.4).

Noi chung, cac axit [am giam cuong do vach phé theo thur tu: HCIO, < HCI <
HNO; < H,SO, < H;PO, < HF, nghia 1a axit HC1O4, HCI va HNO; gay anh huong nhé
nhit. Chinh vi thé trong thyc t& phan tich ctiia phép do phd phat xa nguyén tir (AES)
ngudi ta thuong ding méi trudng 1a axit HCl hai HNO; & 1 hay 2%, vi & nong do nay
anh hudng cta hai axit nay 1a khéng dang ké (nho hon 5%).
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I

03

o HF H;PO,
1 2 3 4 % Axit
Hinh 4.3

Khai quat vé &nh hudng clia ndng do axit va loai axit dén cudng dd vach phd

I

041

02

2 4 6 8 pg/mL. Ca

Hinh 4.4
Anh hudng cla loai axit dén cudng d6 vach phd.
Vi du vach phd Ca - 422,7 nm trong phép do F - AES (khong khi + CoHo)

4.2.3.2 Vé anh hieong cua cdc Cation khdc trong mdu

Dung dich mau phan tich, ngoai nguyén té can xac dinh, con chira cic nguyén t6
khac. Cac nguyén t6 nay ton tai dudi dang cac Cation hay Anion tan trong dung dich
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mau. Céc Ion ndy co thé lam ting, ciing c6 thé lam giam, hodc ciing c6 thé khong gay
anh huong gi dén cuong do vach phd ciia nguyén té phan tich. Khi ¢6 anh huong thi
mirc d6 anh hudng ciia mdi Ion ciing rat khac nhau trong timg trudng hop cu thé.
Nhung mot cach tong quat thi ching ta ¢ thé quy anh hudng cia cac Cation theo 7
loai nhu trong hinh 4.5 dé d& xem xét.

- Loai 1, khi ndng d6 cta Ion gay anh huéng 16n hon C, thi n6 khong lam ting
cuong do vach phd ctia nguyén t6 phén tich nita, anh hudng nay duoc sir dung dé ting
d6 nhay ctia phuong phap phan tich mot nguyén t6, khi thém vao miu nguyén té anh
hudng c6 nong d6 16n hon C, (xem dudng 1, hinh 4.5).

- Loai 2, thi tai nong d6 Cl ctia nguyén té gy anh huong cuong do vach phd cua
nguyén t6 phén tich dat gia tri cuc dai. Vi thé anh hudng nay ciing duoc ding dé ting
d6 nhay cua phuong phap phan tich. Nhung phai gitr (khéng ché) ndng d6 cua nguyén
t6 gay anh hudng & gia tri khong d6i C1 (duong 2, hinh 4.5).

- Loai 3. Trong truong hop ndy cudng do vach phd giam lién tuc theo duong
cong 16i khi ndng do nguyén t6 anh huong ting dan déu (duong 3 trong hinh 4.5).

- Loai 4. Cac Cation chi gdy anh huéng dén cudng do vach phd cia nguyén t6
phan tich khi néng dd cua no6 16n hon gié tri C4. Do vay, néu néng d0 cua cac Cation
d6 ¢ trong mau nhoé hon gia tri C, thi khong phai quan thm dén tim bién phap loai trir
(duong 4, hinh 4.5).

- Loai 5. Trong truong hop nay cuong do vach phd ctia nguyén t6 phan tich lai bi
giam lién tyc theo dudng cong 16m, khi ndng do Cation gdy anh huodng trong dung
dich miu ting dan va & ddy nhét thiét phai tim bién phap loai trir anh hudng nay
(duong 5, hinh 4.5).

- Loai 6. Khi ndng d¢ cuia cac Cation khéac trong mau 16n hon gia tri Cs thi chiing
khong lam giam cudng d6 vach phd cua nguyén td phan tich. Do d6 néu khong tim
duoc bién phap loai trir phut hop, thi chung ta thém vao mau Cation gy anh hudng véi
nong d6 16n hon gié tri C, dé dua anh hudng giam thanh mot gia tri hang s6 cho tat ca
c4c mau phén tich va mau chuan. Nhu thé ciing loai boé duoc anh hudéng nay. Nhung
tat nhién 13 ta lam giam d6 nhay cua phuong phap phén tich di mot it.

- Loai 7. O day cac Cation la lam giam lién tuc cudng do vach phd ctia nguyén t6
phan tich theo chiéu ting dan ndng do cta né mot cach tuyén tinh (dudng 7, hinh 4.5).
Do d6 ciing can phai tim bién phap phu hop dé loai trir anh huéng nay, hodc gitt cho
cac Cation la c6 ndng d6 nhat dinh va khong doi trong tit ca cac mau chuan va céac
mau phan tich.

Anh huéng cua cac Cation c6 trong mau dén cuong do vach phd ciia nguyén td
phan tich trong phép do phd nguyén tir ciing rat khac nhau. Vi du: Ion La(III) trong
phép do F-AAS 14 yéu t6 dé loai trir anh hudng cta cac Ion la co trong mau khi xac
dinh Ca, Mg, Mn, Al, Fe. Nhung chinh La(III) lai 1a Ion &nh hudng va lam giam cuong
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d6 vach phd cuia chinh Ca, Mg, Al, Fe rat 16n trong phép do F-AES. Diéu d6 c6 nghia
1a mdi Cation trong timg truong hop cu thé va trong mdi phép do lai c¢6 tac dung khéac
nhau, ma chinh n6 trong phép do nay thi anh hudng, nhung trong phép do khac lai
khong gay anh huong.

Nhu vay, anh hudng cta cac Cation dén cuong do vach phd ciia nguyén té phan
tich ¢6 thé c6 hiéu tng duong, hiéu tmg nm va ciing ¢ thé c6 hiéu ung vira nm vira
tuong dbi v&i mot Ton, khi nd & céac néng d6 khac nhau. D& minh hoa vé anh hudng
ctia cac Cation di voi vach phd cta nguyén td phan tich ching ta c6 thé xem xét mot
sO vi du trong cac hinh tir 4.6 - 4.8.

0 .

Hinh 4.5

Khai quat vé anh hudng cac ion kim loai

Dé loai trir anh huong cia cac Cation dén cuong d6 vach phd ciia nguyén t6 phan
tich chung ta co thé sir dung mot sb bién phap sau day hoic riéng biét, hodc to hop cua
chung voi nhau, tiy timg trudng hop cu thé, vi du cé thé:

+ Thém chat phu gia dé khir anh huong;
+ Thay d6i nén ctia mau dé loai trir anh hudng;
+ Pha loing mau bang chat phu gia dé lam giam thiéu anh huong,

+ Thay d6i diéu kién héa hoi, nguyén tir héa va kich thich pho;
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+ Thay d6i méi truong khi quyén kich thich phd, dung khi tro argon, v.v...

8 2 6 20 " -
HEIGHT ABOVE LOAD COIL (mm)

Hinh 4.6
Anh hudng clia chiéu cao do dén cudng d6 vach phd
Nguyén t6 phan tich: (A) - Fe, (B) - Ca, va (C) -Al

200 400 pg/mL.

Hinh 4.7

Anh hudng ctia Ti d&n Ba (1), Sr(2), va Ca (3)
(Anh huéng loai 6)
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I
0 - & M e e e meamm e— a—
\ FelAs
a)
Cu/As
Hi/As
O —— -
\ b)
Ca/Pb
Fe/Pb Al/Pb
(C: pg/mL.)
10 100 1000 10000 Ni, Fe, Cu, Ca
Hinh 4.8a .

Anh hudng cda loai 4
(a): Anh hudng ctia Fe, Cu, Ni d&n nguyén t5 phan tich As.
(b): Anh hudng clia Al, Ca, Fe d&n nguyén t6 phan tich As.

I

Hinh 4.8b
Anh hudng clia loai 5
Anh hudng clia Si dén Mg (dudng 4) va Si dén Ca (dudng 5)

4.2.3.3 Anh hwéng cia cdc Anion

Cung véi cac Cation, cdc Anion ciing anh huéng dén cuong do vach phd cia
nguyén td phan tich, va anh hudng nay ciing twong tu nhu anh hudng cta cac loai axit.
N6i chung, cic Anion cta cac axit d& bay hoi thuong 1am giam it cudng do vach pho.
Chi riéng c6 hai Anion CIO sva CH,CPPOO", la gay hi¢u Urng duong (lam tang), tirc

1a 1am ting cudng do vach phd ciia nguyén t phan tich trong mot s6 truong hop ¢ mot
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ving nong d6 nhat dinh. Cac Anion khac thuong gay hiéu ing nm (lam giam) theo thir
tu CI",ON,,CO,,S0,,PO,,SiO,. Trong d6 Anion SiO;cd anh hudng 16n nhét, con it
nhét 1a hai Ion CI” va NO™;. Pong thoi khi ndng do cta cac Anion ting thi tac dung
anh hudng ciing ting theo (hinh 4.9). Do thuc té d6 nén trong mdi phép do phai giir
cho ndng dd cua cac Anion trong mau phén tich va mau chuan 1a nhu nhau va & mot
gia tri nhat dinh khong doi. Mat khac, ciing khong nén chon axit H,SO, lam méi
truong ciia mau cho phép do AES ma chi nén dung axit HC] hay HNO, véi nong do
dudi 2%.

I
a-
Br~
NO;
2_
50,
3-
PO,
Can
0
0,2 0,4 %
Hinh 4.9

Khai quat vé anh hudng clia cac anion

4.2.3.4 Thanh phan nén ciia mau

Yéu té anh huong nay ngudi ta quen goi 1a matrix effect. Nhung khong phai lic
nao no6 cling xuét hién, ma chi thiy trong mot sd truong hop nhat dinh. Thong thudng
d6 1a cac mau co chira cac nguyén té nén & dudi dang cac hop chat bén nhiét, kho bay
hoi va kho nguyén tr hoa. Vi du: Khi xac dinh cac tap chat lugng vét trong cac mau
oxit dat hiém, oxit kim loai kiém thd, oxit nhém, oxit zircon, cac mau mudi NaCl, thi
cac nén nay s& khir cuong do6 ctia vach phd ciia nguyén t6 phan tich; qua d6 1am giam
d6 nhay cta phuong phap phan tich. Trong nhiéu truong hop, yéu té ndy lam giam
hang chuc lan, tham chi ¢é truong hop 1am giam hang trim 1an cuong do ciia vach phd
(bang 4.4). Nguyén nhan chinh ctia anh huéng nay 14 sy ton tai ciia cac hop chat bén
nhiét trong moi trudng phat xa. Cac hop chat nay lam kho khin, can tré qua trinh hoa
hoi va nguyén tir hoa ctia cdc nguyén t phén tich.

Dé loai trir anh hudng cua thanh phin nén ctia mau phan tich nguoi ta c¢6 thé
dung cac bién phap khac nhau, nhu:
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1. Tang nhiét d6 ctia plasma kich thich phd;
2. Thém vao mau cac chit phy gia c6 nong do phu hop;
3. Thay d6i nén ctia mau sang nén khac;
4. Tach loai bé nguyén té nén can tro, khi ba bién phép trén khong dat két qua.
Tat nhién bién phap nay 1 han hitu.
Bang 4.4

Anh hwéng ciia thanh phan nén ciia miu phan tich

R « Cuong d vach phd & C=30 ppb
Chat nén ctia mau
phép do AES
Mg-202,60 nm Ca-422,70 nm
1. Dung dich HCI1 1% 0,220 0,250
2. Nhu 1, thém 2% LaCl; 0,008 0,005
3. Nhu 1, thém 0,5% LaCl, 0,050 0,060
3. Nhu 2, thém 1% NH4NO5+LiBO, 0,210 0,245

Trong céc bién phap trén, bién phap thir nhat ciing chi thuc hién dugc trong
nhitng chimg muyc nhét dinh, vi ching ta khong thé ting nhiét d6 nguyén tr hoa 1én
cao m&i duoc, do su han ché cua trang thiét bi, ban chit cua khi dbt, hon nira khi nhiét
d6 nguyén tir hoa qué cao thi lai xuat hién anh hudng cta sy Ion hoa. Cho nén bién
phap hai va ba 1a thong dung nhat. Cac chat phu gia thuong hay dugc ding trong phép
do F-AES, ICP-AES la LaCls, SrCl,, LiCl, KCI, AICl; va chit phu gia dugc dung
nhiéu nhét 12 LiBO,, NH,NO; hay hon hop cta hai chét nay voi mot néng do phu hop.
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Chuong 5
PHAN TiCH QUANG PHO PHAT XA PINH TiNH

5.1 Nguyén tic chung

Nhu chung ta da biét, khi cung cp ning lwong dé hoa hoi, nguyén tir hda miu
phan tich va kich thich ddm hoi nguyén tir d6 di dén phat xa thi chung ta s& thu duoc
phé phét xa ciia mau phan tich. Phd ¢6 gdm ba thanh phan:

1. Phd vach cua nguyén tir va Ion.
2. Pho dam ctia phan tir va nhom phan tir.
3. Pho nén lién tuc.

Trong ba thanh phan do, thi phd vach 14 thanh phan chinh dic trung cho nguyén
tir va Ion ¢ trang thai hoi ty do, khi ching bi kich thich, nghia 1a & trang thai hoi. Khi
bi kich thich, cac nguyén tir va Ion s& phat ra mot chum burc xa quang hoc gdm nhiéu
tia co budc song khac nhau nam trong dai phd quang hoc (190-1100nm). Néu thu,
phan 1i va ghi chum sang do6 lai ta s€ dugc mot dai phé gém cac vach phat xa cua
nguyén tir va Ton cta cac nguyén t6 cd trong mau. Trong tap hop cac vach phd do, thi
mdi loai nguyén tir hay Ion lai c6 mot s6 vach dic trung riéng cho né. Cdc vach phé
dé dwoc goi la cdc vach phé phat xa ddc trumg cia loai nguyén té dy. Vi du khi bi kich
thich: Nguyén tor Al phat ra vach dic trung trong vung UV: 308,215; 309,27 1nm.
Nguyén tir Cu phat ra vach dac trung trong vung UV: 324,754; 327,396nm. - Ma phat
ra vach dac trung trong vung UV: 259,373; 260,570nm.

- Nguyén tir ma phat ra vach dac trung trong vung UV:279,553; 280,270nm.

Chinh nho cac vach phd dic trung nay nguoi ta c6 thé nhan biét duoc sy c6 mit
hay ving mit ciia mot nguyén té nao d6 trong mau phén tich qua viéc quan sat phd
phat xa ctia mau phan tich, va tim xem c6 cac vach phé dac trung cia n6 hay khong,
nghia la dwa vdao cdc vach phé phdt xa ddc trung cia timg nguyén t6 dé nhan biét
chiing. D6 la nguyén tdc ciia phirong phdp phan tich quang phé phdt xa dinh tinh.

Tir co s& vat 1i d6 chiing ta c6 thé khai quat qua trinh phan tich quang phd phat
xa dinh tinh gdm cac giai doan sau day:

1. Cung cap ning luong dé héa hoi, nguyén tir hda mau phan tich tao ra dam hoi
nguyén tir tu do va kich thich dam hoi d6 phat ra phd phét xa cua chung.

2. Thu chum sang phat xa d6, phan li va ghi phd phat xa ctia mau phén tich.
3. Quan sat phé thu dugc clia mau phan tich theo cac vach dic trung cia cac
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nguyén t6 dé phat hién chung.

Céc giai doan nay duoc thuc hién nhd mot hé thong may quang phd phat xa. Hé
thdng may nay ciing gdm ba phan chinh tuong timg véi ba nhiém vu da néu trén. Do la:

Phan 1. Nguon ning lugng dé hoa hoi, nguyén tir héa va kich thich dam hoi
nguyén tir ciia mau dén phat xa.

Phén 2. May quang phd dé thu, phan li va ghi phd phat xa ctia mau.
Phin 3. Hé thong trang bi dé quan sat dinh tinh va dinh luong.

Trong phén tich dinh tinh, khi quan sat khong thdy vach phd phat xa dic trung
ctia mot nguyén t & trong phd clia mau phan tich, diéu d6 co thé xay ra hai kha ning:
lhodc 1a hoan toan thyc té khong cé nguyén t6 d6 & trong mau phan tich, 2. Hodc 1a
nguyén t6 d6 c6 trong mau phén tich, nhung nong do cua ndé nhé hon d6 nhay phat
hién cua phuong phap phan tich. Vi thé khong xuat hién vach phd phét xa dic trung
ctia n6. Vi du: Néu dung 2 loai ngudn HQ va ICP dé kich thich ph phét xa thi:

+ Vi ngudn HQ: 2 vach Cu da néu & trén xuét hién ¢ nong do C > 0,0004%

+ Véi nguén ICP: Ciing 2 vach Cu ndy, nhung xuit hién & néng 46 C >
0,00004%. Do d6 viéc két luan két qua phan tich phai theo phwong phap phan tich va
cac diéu kién trang bj di dung dé thu ghi phd cua miu phan tich va do nhay cia
phuong phép da st dung.

D6 14 hién tuwong thuc té, song ngudi ta thuong hay quy udc va coi nhu 1a khong
c¢6 nguyén té d6 trong mau phan tich, khi khong tim dugc cac vach dic trung (2 vach
phd) clia nguyén td do6 trong phd phat xa ctia mau phén tich, theo ki thuat da dung dé
dinh tinh.

5.2 Vach chirng minh dinh tinh va cach chgn

Mubn xac nhan su c6 miat hay khong c6 mat ctia mot nguyén t6 nao dé trong mau
phan tich, ngudi ta phai tim mot s vach phd dic trung ciia nguyén t6 d6 trong pho cua
méu phén tich xem c6 hay khong, dé tir d6 ma két luan c6 né hay khong ¢ no trong
mau phan tich. Nhing vach phé dac trung duoc chon do dwoc goi la vach chirng minh
ciia nguyén té dy. N6i chung, dé phat hién mét nguyén t6 dat két qua chinh xdc va
chdc chdn, nguwoi ta phdi chon it nhdt hai vach ching minh khi quan sdt phé cia mdu
phan tich. Cac vach phd nay phai thoa man mot sb diéu kién sau day:

1. Nhitng vach phd nay phai 16 rang va khong tring 14n véi cac vach ciia nguyén
t6 khac, nhat 1a nguyén t6 ndong d6 16n.

2. N6 phai 1a nhirng vach phd nhay, dé ¢ thé phat hién duoc cac nguyén to trong
mau voi ndng do nho (phén tich luong vét).

3. Viéc chon cac vach phé ching minh cho mdt nguyén td phai xuét phat tir

ngudn ning luong da dung dé kich thich phd cta mau phan tich, vi trong ngudn kich
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thich ¢6 ning luong thap thi phd ctia nguyén tir 1a chii yéu va vach nguyén tir cia né
thudng 1a nhirg vach nhay. Nguoc lai, trong ngudn kich thich giau niang luong (ICP)
thi ph6 ciia Ton 1a chu yéu. Cho nén phai tity thudc vao ngudn ning lugng da dung dé

kich thich phé ma chon vach chimg minh 1a vach nguyén tir hay vach Ion cho phu hop.

4. Phai cin cir vio may quang phd c6 thé thu, phan li va ghi duoc trong ving
song nao ma chon vach ching minh cho mot nguyén té nhat dinh. Vi du dé chimg
minh Na, néu phd mau dugc ghi trén may Q-24 (ving phd 200-400 nao thi ta phai
chon hai vach Na 330,30 va Na 330,27 nm. Nguoc lai, néu ghi trén may lang kinh thuy
tinh (viing phd 360-780 nm.), thi lai phai chon hai vach Na 589,60 va 589,00 nm. Néu
ding may cach tir PGS-2 (viing phd 200- 1100 nm) thi chon 4 vach trén déu dugc.

5.3 D) nhay pho va kha niing phat hién

Trong phan tich quang phd phat xa nguyén tir ngudi ta thuong sir dung hai khai
niém vé do nhay. D6 1a do nhay tuyét ddi va do nhay twong ddi dé xem xét hay danh
gia kha nang phan tich cia mot phuong phap.

5.3.1 Py nhay tuyét doi (con goi 1a d9 nhay khdi lwong)

Do nhay tuyét ddi 13 luong gam nho nhét ctia mot nguyén td can phai dua vao
kich thich phé trong plasma dé con phdt hién dwoc it nhat hai vach phé dic trung cia
nguyén t6 dy trong mot diéu kién nhat dinh da chon, nghia 1 con chiing minh duoc

nguyén td 4y. Vi du, chi c6 thé phat hién dugc cac nguyén t6:
+ Pb khi trong plasma hd quang dé kich thich phd phai c6 0,000007 g Pb.
+ Al khi trong plasma hd quang dé kich thich phd phai ¢6 0,0000055 g Al.

Con & cac gia tri nho hon thi khong thé phat hién dugc Pb va Al Céac gia tri
(lwong gam) 0,000007 g va 0,0000055 g dugc goi 1a do nhay tuyét dbi cua Pb va Al
trong phép phan tich d6. Nhu vay, mdi nguyén t6 khac nhau c6 do nhay tuyét ddi khac
nhau va phu thudc vao mdi nguyén td, cac diéu kién kich thich va ghi phd cua miu
(bang 5.1).

5.3.2 P nhay twong d6i (con goi 1a dd nhay nong dd)

Do nhay tuong ddi 1a nong dé nhé nhat ciia mét nguyén t6 phdi cé ¢ trong mau
phdn tich @é con cé thé phat hién dwoc it nhat hai vach phé déc trung ciia né, trong
cac diéu kién thuc nghi¢m nhat dinh di chon. Con néu nhé hon néng do do6 thi ta
khong thé tim dugc mot vach dic trung nio ciia nd trong phd ctia mau phén tich. Vi
du: Dé phat hién duoc hai vach phd dic trung ctia cac nguyén td sau trong ngudn hod

quang, phai co:
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+ Pb véi nong d6 trong mau la => 0,0008 %

+ Al véi ndng do trong mau la => 0,0004 %

+ Cu v6i ndong d6 trong mau 1a => 0,0005 %

Cac gia tr1 0,0008; 0,0004; 0,0005 % duogc goi la d§ nhay tuong ddi cua Pb, Al
va Cu trong phép phan tich nay. D6 13 ndng d6 nho nhat dé con phat hién duogc cac
nguyén t6 do theo 2 vach phé phat xa cta no6 trong mat diéu kién nhat dinh di chon do.

Ciing nhu khai niém trén, mdi nguyén t6 khac nhau ciing c6 do nhay twong ddi
khac nhau. Néi chung, cac nguyén t6 c6 it vach phd thuong c6 do nhay cao (bang 5.1).
Trong phan tich nguodi ta hay dung khai niém d6 nhay twong d6i va chi doi khi can
thiét mai dung khai niém do nhay tuyét dbi, vi dung khai niém d6 nhay néng dd chung
ta d& so sanh do nhay cua cac nguyén t6 voi nhau hon. Nhu vy, kha ning chimg minh
clia mdt nguyén t6 phu thudc vao do nhay phd cua nguyén té d6. Nguyén tb nao cang
nhay phd thi cang c6 thé phat hién duoc né ngay ¢ nong d6 rat nho (tat nhién 1a ndng
d6 nay phai con 16n hon d6 nhay tuong ddi).

Ngoai d6 nhay phd ciia mot nguyén t6, kha ning ching minh ciia nguyén té con
phu thudc vao mot s6 yéu tb khac, nhu:

+ Céac diéu kién thuc nghiém dé hoa hoi, nguyén tir héa mau, kich thich cac
nguyén t6 va diéu kién trang bi ghi do ph6 ctia mau phan tich.

+ Chét lugng cta hé théng quang hoc ctia may quang phd;

+ CAu tao, thanh phén vat 1i va hoa hoc ciia mau phan tich;

+ Mdi truong kich thich phd;

+ Trang thai ton tai ciia nguyén t6 trong mau;

+ Chit phu gia thém vao mau phan tich.

Nhung trong mot diéu kién thi nghiém nhat dinh phu hop da dugc chon, voi hé
thong trang bi nhu nhau va cing mot loai mau, thi kha ning ching minh cua mot
nguyén t6 chi con phu thudc vao d6 nhay phd cua nguyén t6 phan tich va trang bi thu
nhan phd ma thoi.

Vi thé mubn danh gia, so sanh kha ning chimg minh ctia mot nguyén té bang phd
phat xa nguyén tir, ching ta phai nghién ctru chiing trong nhirng diéu kién nhat dinh
nhu nhau va phu hop, nhu ngudn nang lugng dé hoa hoi, nguyén tir héa va kich thich
phd, ciing nhu cac diéu kién ghi phd cua chung.

Bang 5.1
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Vach dic trung ciia mgt s0 nguyén to

Nguyén tb Vach ph (nm) Cuong do Nong d6 xuat hién (%)
1328,068 5500R 0,0001
Ag 1338,289 2800R 0,0006
1520,907 100R 0,02
1 546,549 100R 0,025
1257,510 48R 0,08
Al 1308,216 320R 0,001
1309,271 650R 0,0005
1396,153 900R 0,0003
Ba 1249,678 420R 0,005
1249,773 480R 0,003
Ba 11 233,527 55R 0,02
11 234,758 16R 0,05
11 455,404 6500R 0,0005
11 493,409 2000R 0,001
11 553,555 650R 0,006
11 315,887 20 0,05
11 317,933 50 0,02
Ca 11 393,367 4420R 0,0005
11 396,847 2200R 0,001
11 422,673 1100R 0,003
12824,34 50 0,05
u 13247,54 5000R 0,0004
13273,96 2500R 0,001
15105,54 40 0,06
1248,328 280rh 0,001
1259,941 200 0,003
1302,065 280R 0,001
Fe 1358,120 600R 0,0005
1371,994 700R 0,00045
1373,448 700r 0,0005
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5.4 Su trung vach va cach loai triwr

Phé phat xa cia mot nguyén t6 thuong cé rat nhiéu vach, ¢ khi dén hang ngan
vach. Céc vach nay phan bd tir ving séng ngan dén song dai cta dai phd quang hoc
(190-1100 nm). Nguyén té ndo c6 ciu tao 16p vo dién tir cang phirc tap, nhat 13 sb dién
tor hoa tri cang nhiéu, thi phé phat xa cia ching cang c6 nhiéu vach, vi du nhu Fe. Vi
thé, phé phat xa ctia mau phan tich, nhét 14 cic mau da kim loai, thi phé phat xa ctia nd
tat nhién cling c¢6 nhiéu vach. Trong dai phd d6 tat nhién c6 thé c6 hai nguyén t6 khac
nhau, nhung chung lai c6 thé phat ra tia blrc xa cung d¢ dai song, hoac khac nhau
khong dén 0,01 nm. Trong truong hop nay vach phd ciia hai nguyén t6 do 1a tring
nhau hoan toan hoac la ch@)ng lén nhau mot phﬁn, nghia 1a c6 hién tuong trung vach,
hién twong quay rbi va chen 1an ctia cac vach phd cua cac nguyén td véi nhau.

5.4.1 Vach pho trung

Vach pho tring 13 cac vach phd ciia cac nguyén t6 khac nhau, nhung c6 cting mot
gia tri d¢ dai séng. Vi thé trén kinh anh ta chi théy c6 mot vach duy nhét. Vi du vach
La 412,323nm trung voi vach phé Er 412,823nm (khong nhay). Nén khi dinh tinh
khong dugce chon vach La 412,323nm dé chirng minh nguyén tb La, mac dau do 1a mot
vach nhay cua La.

5.4.2 Vach quay roi va chen lan

Vach quay réi va chen 14n 1a vach phd cua cac nguyén t khac nhau, nhung
chung c6 do dai song x4p xi bang nhau ma may quang phd khong phan giai duoc
thanh cac vach riéng r&. Vi thé trén kinh anh hai vach ph6 nay nam ké nhau va c6 mot
phan chong 1én nhau. Do d6 khi quan sat ta ciing chi thiy c6 mot vach rong. Song c6
truong hop hai vach co thé tach ra duoc & né)ng dd nhé cua ca hai nguyén td, nhung
khi mét trong hai nguyén t6 c6 ndng do 16n, tt nhién 1a vach ciia nguyén t6 co nong
d6 16n s& 14n at vach ciia nguyén t6 c6 ndng d6 nho. Do 1a sy quay rdi va chen 1an cua
cac vach pho ctia cac nguyén td. Vi thé, dé chimg minh dinh tinh mot nguyén té chiing
ta cling phai loai trir nhitng vach pho c6 hién tuong do.

5.4.3 Ph6 dam

Bén canh su trung vach va sy quiy rdi cta cac vach phd ciia cic nguyén té khac
nhau, thi phé dam ctia cdc phan tir va nhom phén tir ciing 1a mot yéu t6 gay kho khin
cho phép phan tich dinh tinh, vi trong nhiéu truong hop thi phd dam cua cac phan tir
che 14p mit cac vach dic trung ciia cac nguyén té khac. Diéu nay thé hién rét rd trong
vung kha kién (380-780 nm), néu ta kich thich phd cta miu phan tich trong moi
truong khong khi, hay trong cac may quang phd c6 do phan giai khong du 16n.

D6 1a nhitng kha ning co thé xay ra khi quan sat bat ki mot bang vach phd nao
clia cac nguyén td hoa hoc. Song khong phai vi thé ma khong ching minh dinh tinh
duoc mot nguyén td theo phd phat xa cta né. Bing thuc té, ngay nay nguoi ta da co rat
nhiéu cach khac nhau dé loai trir cac yéu t6 anh huong d6. Vi du: Trong diéu kién kich
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thich pho théng thudng thi tat nhién khong thé xuét hién cac vach phd cia cac chét khi
nhu oxy, halogen, nito,... Hodc khi phéan tich cic mau thong thuong tat nhién khong
thé c¢6 kha nang tring vach voi cac nguyén t6 phong xa, dat hiém, nguyén t6 quy,...
Mait khéc can clt vao cuong do cua cac vach phé hay néng dd xuat hién cua cac vach
phd khéc nhau ctia cac nguyén td, chung ta ciing c6 thé du doan dugc trong diéu kién
cu thé do6 thi vach phd d6 ¢ xut hién hay khong, nghia 14 trong mdi truong hop cu
thé can phai luon ludn chii y dén nhitng kha niang tring vach, sy quay rdi va chen lan
clia cac vach phd véi nhau. Song ciing tir cac trudng hop cu thé d6 ma tim cach khéc
phuc cho phu hop.

Sau ddy 1a mot s6 vi du vé mot vai phuong phap dé loai trir mot s6 yéu t6 anh
hudng da néu.

1. Loi dung tinh chat bay hoi khac nhau cta cac nguyén t6 theo thoi gian dé chon
thoi gian ghi pho cho thich hop (theo duong cong bay hoi). Tir d6 c6 thé loai trir duoc
su quiy réi ciia cac nguyén té khac ddi voi nguyén td phan tich.

2. Chon diéu kién va nguén nang lugng kich thich phé phu hop, dé tao ra su
kich thich ph6 c6 wu tién va chon loc ddi véi mot vai nguyén té chung ta can khao
sat, phan tich.

3. Chon méi trudng kich thich phd cho phu hop. Vi du: Khong kich thich phd
trong khong khi ma kich thich chiing trong méi trudng ctia mot khi tro hay hon hop
ctia khi tro véi oxy. Trong trudng hop ndy ngudi ta cé thé loai trir dwoc hoan toan anh
huéng cia phd dam cia céc phéan tir va nhém phan tir CN. Chinh vi thé hién nay trong
phan tich quang pho phat xa, ngudi ta thuong kich thich phd ctia mau phén tich trong
moi trudng cua khi tro Al va hon hop ctia argon véi oxy.

4. Thém vao mau nhitng chat phu gia thich hop dé co thé loai trir cac hop phan
sinh ra phé quéy r6i khong c6 191, nho tao ra su bay hoi chon lgc, sy bay hoi phan
doan cuia cac nguyén té khac nhau.

5. Chon may quang phd c6 dd phan giai 16n va ving phd phu hop dé thu, phan li
va ghi phd cia mau phan tich. Trong thyc té phén tich, thi bién phap nay trong nhiéu
truong hop dd c6 du kha niang dé loai trir hoan toan cac yéu t6 anh hudng da néu.

Néu tat ca cac bién phap trén di str dung ma van chua loai trir duwoc anh hudng,
thi phai dung phuong phap tach chiét nao d6 dé loai cac nguyén té can tro ra khoi mau
phan tich. T4t nhién ddy 1a bién phap cudi cung va thyc t& hdu nhu rat it khi phai sir
dung dén.

5.5 Cac phwong phap phan tich dinh tinh

Muc dich ctia phan tich quang pho phat xa dinh tinh 13 phat hién cac nguyén to,
chu yéu 1a cac kim loai trong cac mau phan tich, né gdm c6 hai loai yéu cau, do d6
cling c6 2 kiéu dinh tinh:
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1. Phan tich dinh tinh timg phan va
2. Phan tich dinh tinh toan dién.

Phan tich dinh tinh (PT) timg phan tirc 1 kiém tra xem trong mau phén tich c6
chira nhitng nguyén t6 ma nguoi ta can quan thm dén hay khong, con cic nguyén tb
khac thi khong can biét &én. Vi du nguoi dua mau yéu cau tim xem trong mau nay cé
Pb hay khong?

Pay 1a phan tich DT timg phan, vi chi cin tim nguyén té Pb trong mau. - Nguoc
lai, phan tich dinh tinh toan dién 13 phai xdc dinh xem trong mau phan tich chtra bao
nhiéu nguyén té ca thay. Vi du ngudi dua mau yéu cau tim xem trong miu nay c6 bao
nhiéu kim loai ca thay? Pay la phan tich DT toan dién.

Chinh tir thue t& d6 ma nguoi ta cling c6 mot sd cach quan sat dinh tinh khac
nhau, dua theo phé phét xa ctia mau.

5.5.1 Phwong phap quan sat tryc tiép trén man anh

Nguyén tic ciia phuong phap nay 13 trén man anh ctia may quang phd (mit phing
tiéu) nguoi ta dit mot mang mo, trén mang md nay co danh diu vi tri cac vach dic
trung ctia mot sb nguyén té nhat dinh. Dong thoi b tri mot hé thong thau kinh lup
phoéng dai dé quan sat truc tiép man anh do.

Nhu vay, muén dinh tinh mot mau nao do, ta thu phé ctia mau phan tich, khi kich
thich chiing bang mot ngudn ning lugng phu hop va quan sat phé mét cach tryc tiép
trén man anh cia may nho hé théng kinh lup phéong dai.

Khi d6 dua theo cac vach phé dac trung da danh dau trén mang mo ma két luan
c6 mat hay khéng co6 mat nguyén t6 d6 trong mau phan tich.

Phuong phap nay nhanh, don gian. Nhung chi giéi han trong nhitng mau don
gian va nhitng nguyén t6 cn phan tich da co danh déu cac vach phd dic trung cua no
trén mang mo clia may quang pho.

N6 chu yéu phuc vu cho phén tich luyén kim, dé kiém tra nhanh mot vai nguyén
t6 can thiét, nhu Mn, Cr, Si, C, Al,...Va cling vi thé ma c6 mot loai may quang phd
chuyén dung cho muyc dich nay. D6 1a cac loai may Styloscop. May quang phd nay
phuc vu cho ndi dung phén tich dinh tinh timg phan cua nganh luyén kim 1a chu yéu.
5.5.2 Phwong phép so sanh phd

bay 1a phuong phéap don gian, chinh xac, nhung cling chi phuc vu cho muc dich
phan tich dinh tinh timg phan.

Nguyén tic ctia phuong phap nay 1a: Mudn dinh tinh mot nguyén t6 X nao do,
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chung ta phai ghi phd ctia nguyén t6 X nguyén chit ké voi phd cia mau phan tich. Roi
tim mot nhém vach dic trung ciia nguyén t6 X trong miu nguyén chat va so sanh
nhém vach phd d6 v6i phd ctia mau phan tich xem c6 nhiing vach pho dic trung do

hay khong trong phd ctia mau phan tich.

Trén co s& d6 ma két luan c6 miat hay khong c6 mit ctia nguyén té X trong mau
phan tich. Phuong phép nay tuy don gian, nhung véi mdi nguyén té can tim ta lai phai

ghi mot phd clia nguyén td nguyén chat.

Vi thé chéng nhiing tdn kém kinh anh, dién cuc va thoi gian, ma nhiéu khi con
khong c6 ctia nguyén t6 X tinh khiét ¢ dé lam pho so sanh. Do d6 né ciing bi han ché

va khong dugc tmg dung nhiéu trong thyc té.
5.5.3 Phwong phap phé chuin (Dung ban atlas)

Phd chuan hay con goi 13 ban atlas phd 13 cac bang vach phd cua Fe theo mot
may quang phd nhat dinh. N6 dugc xem nhu 1a mot thang do dai song phuc vu cho
viéc danh dau vi tri cac vach pho dic trung ciia cac nguyén td. N6 co ciu tao gdom 2

phan.

Phan trén 1a mot day cac vach phd cia Fe trong mot ving phd nhit dinh ctia may
quang ph6. Phan dudi, tirc 1a ké v6i phd cia Fe, 14 vi tri cac vach phd dic trung cua

cac nguyén t6 khac va trén cung 1a thang s6 séng (hinh 5.1).

Nhu vay, muén dinh tinh mét mau nao do, ta can phai ghi phé ctia Fe va ké do 1a

ghi phd ciia mau phan tich.

Sau d6 nhd méay chiéu phd va ban atlas ta c6 thé nhan biét duoc trong miu phan
tich ¢6 chira nhitng nguyén t6 nao khi quan sat phd ciia mau phén tich theo cac vach
phé dic trung cua timg nguyén td, bang cach dem phd cua Fe trén kinh anh 1am tring
v6i phd cua Fe trén ban atlas.

Vi thé, dé dinh tinh bao gid ciing phai ghi phd theo timg cip, mot phd cia Fe va
ké d6 1a phd cua miu phan tich, nghia I ¢6 bao nhiéu mau phan tich thi c6 biy nhiéu
cip phd tuong tng.

Phuong phap nay phu hop cho ca hai muc dich phan tich dinh tinh ting phan va
dinh tinh toan dién. Nhung mdi may quang phd cin phai c6 mot bo atlas hoan chinh
cho n6 dbi voi tat ca moi nguyén t6 can nghién ctru.

Vi thé ngay nay hau hét cac phong thi nghiém chi dung phuong phap nay cho ca
hai myc dich phan tich dinh tinh. Cac hing ban may quang phd ciing da cung cap du

cac bang atlats cho cac may cua ho.

Hinh 5.1 14 vi du vé mot doan cia ban atlas ciia may quang phd.
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Chuong 6
PHAN TiCH PHO PHAT XA PINH LUQNG

6.1 Nhitng van dé chung
6.1.1 Phwong trinh co ban va nguyén tic

Phuong phép phén tich quang phd phat xa nguyén tir dinh luong dua trén co sé
giita nong do ctia nguyén t6 can phai xac dinh va cudng d6 cua vach phd phat xa do no
phat ra, khi bi kich thich trong nhing diéu kién thich hogp, c6 méi lién hé tuyén tinh va
don trj theo ham sb.

L,=1f(C) (6.1)

trong mot giGi han nhét dinh cua nong d6 C clia nguyén té phan tich, trong do I,
1a cuong d6 cua vach phd phat xa cua nguyén té do, con C 1a ndng do cta nguyén tb
d6 trong mau phan tich.

Bang 1i thuyét va thyc nghiém nguoi ta da tim dugc mbi lién hé d6 va duogc mo ta
theo phuong trinh Lomaskin - Schraibo nhu da trinh bay trong chuong II ¢ trén la:

L,=a.C" (6.2)

Theo phwong trinh ndy, néu c6 mot sé mau dau (mau chuan) co nong d6 C da
biét chinh xac, vi du C;, C,, ... C, va xac dinh dugc cuong do cua 1 vach phé phat xa
I, twong tmg cua chung, thi ta ¢6 thé dung dugce dudng chuan I - C, rdi tir d6 c6 thé dé
dang tim dugc néng d6 C, chua biét.

Nhung trude ddy (trude 1965), do khong xac dinh tryc tiép duoc gid tri cudng do
phat xa I, cia mot vach phd, ma ngudoi ta phai chiéu chum sang phat xa cuong do I,
1én kinh anh. Sau d6 xac dinh cudng do hay do den cua chung trén kinh anh tai chd da
bi chum sang I, tac dung lén. B¢ den S, nay dugc tinh theo cong thuec:

S, =v.log.I; (6.3)

trong d6 v 1a hé sb nhii twong cua kinh anh. Nhu viy, ta c6 phuong trinh hé qua

nhu sau, voi k = y.log a:
S;, =7 b.log.C +k (6.3)

Tir thuc té d6, hién nay ching ta ¢é hai phirong trinh co ban ciia phép phan tich
dinh lwong theo phé phdt xa cia nguyén tir. Néu cac may cho phép xac dinh truc tiép
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duoc gia tri cuong d6 I, thi chiing ta tinh toan theo phwong trinh (6.2). Néu cac may
quang phd phai xac dinh gian tiép cuong do I, qua viée xac dinh do den S, thi phai tinh
toan theo phuong trinh (6.4), nghia 13 phuong trinh thir nhéat c¢6 dang y = ax, con
phuong trinh tht hai thi ¢6 dang y = ax + b, song ching déu la phuwong trinh ciia mot
duong thang. Nhung néu do theo phuong trinh d§ den S, chung ta phai loai do den cua
phd nén. Vi thé trong truong hop nay phuong trinh thuc nghiém sé phai la:

AS =1v.b.logC + k, (6.5)

Do d6, phuong trinh (6.3) va phuong trinh (6.5) dugc goi la phuong trinh co ban
ctia phuong phap phén tich quang phd phat xa nguyén tir dinh luong. Pudng biéu dién
cac phuong trinh ndy dugc mo ta trong hinh 6.1.

I
0,4
0,3

0,2

0,1

0,5

0,4 (B)

0,3

0,2

0,1

logC

logC, logC, logC, logC, logCsy
Hinh 6.1
Moi quan hé gitra cwdng d¢ vach pho va nong do chat.

(A): Mdi quan hé I-C,; (B): Mdi quan hé S-logCy

100

CuuDuongThanCong.com https://fb.com/tailieudientucntt


http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt

6.1.2 Vach phan tich va cach chon

Dé loai trir phd nén khi xac dinh do den S cua vach phd phan tich, nguoi ta
thuong thuc hién theo mot trong hai cach sau:

Cach 1: Do hiéu s6 do den giita vach phd phén tich va phd nén, tirc 12 tinh gia tri
AS trong phuong trinh (6.4) theo cong thirec AS = (S, - S,). Trong do S, va S, 1a d6 den
ctia vach va d6 den ctiia nén bén vach do (hinh 6.1).

Céch 2: Do hiéu s6 do den gitra mdt vach phan tich Spt va mét vach phé so sanh
S (hinh 6.1), nghia 1a c6 AS = (S - Sy). Trong do:

+ Vach phan tich 1a nhitng vach pho ctia nguyén té can phai xac dinh duoc chon
dé xac dinh néng dd ctia n6 trong mau phan tich. N6 dugc chon ra tir nhitng vach dic
trung cua nguyén to dy. Khi can xac dinh nhiing ndng d6 nho thi phai chon nhiing
vach c¢6 d6 nhay cao.

+ Vach so sanh la nhitng vach phé cua mot nguyén t6 ndao d6 duoc chon dé do do
den phuc vu cho viéc b chinh nén theo phuong phap 2 vach phd. Nguyén t cung cap
cho vach so sanh nay dwoc goi l1a nguyén té so sanh. N6 phai co nong do khong doi
trong ca mau dau va mau phan tich. N6 c¢6 thé 12 nguyén t6 co s& ctia mau phan tich
hay 1a mét nguyén t6 khac duoc thém vao v6i ndong do phu hop va khong d6i & tit ca
méu va cudng d6 ctia nd phai nam trong ving 10 - 25 % do den cua viing tuyén tinh.

Nhu vay, vach phé phan tich va vach phé so sanh tao thanh mot cdp vach phan
tich. Do d6, dé c6 duge két qua chinh xéc trong cdp vach phan tich thi vach so sanh va
vach phan tich can phai théa man mot sb diéu kién nhat dinh nhu sau:

1. Ching phai la hai vach cung loai, hoac 1a hai vach nguyén tir, hodc 1a 2 vach
16n cung béc Ion hoa.

2. Thé kich thich cua hai vach nay phai gan bang nhau. Néu bang nhau 1a diéu li
tuong. Tat nhién trudng hop bang nhau 13 diéu hiém cd, do d6 can chon bai vach c6
thé kich thich phd cang gan bang nhau thi cang t6t. Vi nhu thé s& loai bo duoc anh
huong cua sy dao dong ctia nhiét dg plasma.

3. Hai vach phai khong xa nhau qua 10 mm trén kinh anh (mit phang tiéu), vi chi
trong diéu kién d6 hé s6 nhii twong kinh anh y méi thuc sy 1a hang sd, nghia 1a hau nhu
khong phu thude vao do dai song cua cac vach phé.

4. Hai vach d6 phai nét, rd rang va gi tri AS cua chiing phai thay dbi nhay véi sy
bién thién ndng d6 cta nguyén té phan tich & trong mau, nhung lai khong nhay véi
nhitng dao dong cua diéu kién thyc nghiém.

5. Gia tri AS phai khéng qua 16n, ma ciing phai khéng qua nho. N6 phai nim
trong ving gié tri d den tuyén tinh dudng cong, dic trung ctia kinh anh dé ghi phd.
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6. Trong mot sb truong hop c6 thé khong nén chon vach phan tich 1a nhitng vach
de xuat hién hién tuong tu ddo (ty hap thu), vi khi d6 pham vi tuyén tinh cua duong
chun s& bi hep. Tét nhién yéu t6 nay 1a khong bat budc cho moi truong hop. N6 chi 1a
mot diéu chu y thém trong nhiing trudng hop can thiét, khi xac dinh ¢ ving ndéng do
khong qua nho.

Nhung hién nay, voi cac may quang phd thé hé méi, do truc tiép cuong d6 vach
phat xa I, va trong may c6 san hé thong bo chinh nén cua vach phan tich, thi nguoi ta
chi cAn do mét vach phan tich 1a du.

6.1.3 Cach biéu dién ndng d9 trong phan tich quang phé

Trong phan tich quang phd dinh lugng ngudi ta thudng dung va biéu dién ndng
d0 theo cac khai niém sau:

- Nong d6 phan tram (%).

- Nong d6 phan triéu (ppm) va cac don vi uc sb ctia no.

- Ndng d6 microgam (ug/mL) va cac don vi udc sd ciia no.

6.1.3.1 Nong do phan trdam

Trong phan tich quang phd ngudi ta thudng hay biéu dién ndng do phan tram (%)
theo hai cach:

a. Nong do phan tram tuyét dbi: Chi cho ta s6 phan trim ctia nguyén t6 phan tich
so voi1 tong khoi lugng m cuia mau phan tich, nghia 1a dugc tinh theo cong thure:

m
%C, ==

100 (6.6)

m
trong d6 mx 14 sé g cia nguyén t6 phan tich c¢6 trong khdi lwong mau mg.
b. Nong d6 phan trim twong dbi: Chi cho ta biét s phan trim cua nguyén td
phan tich so v6i khdi lugng ma ciia nguyén t6 co so (nguyén td c6 thanh phan > 90%)
ctia mau phan tich. N6 duoc tinh theo cong thire:

mX

%C., =100 (6.7)

m,

Trong hai cach biéu dién nay thi cach biéu dién thir nhat duoc tng dung nhiéu
hon, con cach thtr hai chi dung khi so sanh nong do cua nguyén té phéan tich véi
nguyén t6 co sé cia mau. Trong thuc té, ngudi ta quy wdc rang, khi noi nong do phan
tram thi nguoi ta hiéu d6 1a ndng d6 phan tram tuyét doi. Ngugc lai mubn dung cach
thir hai nguoi ta phai noi va ghi day di la ndng d6 phan trim twong di.

Tat nhién gitta hai cach biéu dién nay déu c6 quan hé voi nhau va tir cach biéu
dién thir nhét, ngudi ta co thé suy ra cach biéu dién thir hai theo cong thirc sau:

C
%C, =" (6.8)
m
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3.1.3.2 Nong dg phan triéu (ppm) va cdc don vi sau né

Pai luong ndng d6 ppm (phu pa mill Ion) 1a don vi néng d6 dugc tinh theo don
vi 12 mot phan triéu (1/1.000.000) theo don vi khdi lwong hay mot phan triéu theo don
vi thé tich ciia mau phan tich (cho mau 16ng). Nén theo khai niém don vi nay, mot
nguyén t6 phan tich c6 néng d6 10°g trong 1 gam mau, thi gia tri nay duoc goi 1a 1
ppm. Nhu thé, néu viét theo khéi lugng: 1g/T, hay 1 mg/kg, hay 1pg/g, hay theo thé
tich 1 pul/mL; hay 1 mL/L; hay 1 L/m’, thi déu twong dwong 1 ppm.

Con cac don vi nhé hon sau ppm la:

- ppb va 1 ppb bang 0,001 ppm

- ppp va 1 ppp 1a bang 0,001 ppb = 0,000001 ppm

- ppf va 1 ppj 1a bang 0,001 ppp = 0,000001 ppb = 0,0000000001 ppp

Céac don vi nay hon kém nhau 1000 lan. Trong phan tich vi lugng va siéu vi
lugng, hé don vi nay dugc dung phé bién nht.

6.1.3.3 Nong do microgam

Loai néng do nay duoc biéu thi theo hai cach, cu thé 1a:

A. Theo thé tich méu (khéi lwong thé tich)

Al. Microgam/L: S6 microgam cuia chat phan tich c6 trong mét lit dung dich
mau, ki hiéu 1a pg/l. Vi du, néu viét ndng do cua Pb 1a Cpb: 1,2 ptg/l thi c6 nghia 13 cir
trong 1 lit dung dich mau s& c6 1,2 microgam ctia Pb.

A2. Microgam/ml: S6 microgam chét phan tich c6 trong mot manh dung dich
mau, ki hiéu 1a pg/mL. Néu ti trong cta dung dich d = 1, thi don vi nay twong duong
ppm. Vi du néu viét Cpb: 1,2 ug/mL thi c¢6 nghia 14 trong 1 mudn dung dich miu s& c6
1,2 microgam cua Pb.

B. Theo khéi lwong mdu (khéi lwong/khoi luong)

B1. Microgam/gam: S6 microgam ciia chat phan tich c6 trong mot gam miu va
ki hiéu 1a pg/g. Vi dy, néu viét Cpy: 2,5 ng/g, thi c6 nghia 1a c trong 1 gam miu s& c6
2,5 microgam cua Pb.

Ciing hoan toan tuong ty nhu trén chung ta ciing c¢6 cac don vi biéu dién ndng do
theo khdi lwong mau 1a: pg/g; mg/kg; g/T. Cac don vi nay déu 1a twong duong ppm.

B2. Microgam/ml: S microgam cuia chét phan tich ¢ trong mot ml dung dich
mau va ki hiéu 1a pg/mL. Vi du, néu viét Cpb = 2,5 pg/mL, thi c6 nghia 14 cir trong 1
ml dung dich miu s& c6 2,5 microgam ctia Pb.

C. Cac don vi uoc so cua ug

b6 la nanogam (ng), picrégam (pa). Do d6 cling c6 cac khai niém tuong ung la:
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ng/L, ng/mL, pg/L, pg/mL va ng/g hay pg/g. Cac don vi ndong do sau pg 13: ng va pg
chung déu kém nhau 1000 1an va mbi twong quan ciia ching duoc chi ra trong bang
6.1,6.2,va 6.3.

6.1.4 Mau chuén trong phan tich quang pho phat xa

Trong phén tich quang phd dinh luong, dé dung mot duong chuan phan tich cta
mot nguyén t6 nao do phuc vu cho muc dich xac dinh né trong mot ddi tuong nhét
dinh, hay dé xac dinh cac hang s vat li ciia phuong trinh co ban, ngudi ta phai ding
mot ddy mau chuan (miu dau). Thanh phan, tinh chit va ndng d6 cua diy mau dau nay
s€ quyét dinh dg chinh xac va ding dén cua két qua phan tich. Vi vy, dé dam bao cho
phép phan tich dat két qua t6t thi ddy mau dau nay phai thoa man mot s6 diéu kién sau:

Bang 6.1

Moi quan hé giira cac loai don vi nong do

Pon vi gbc Tuong duong véi (*) Tuong duong vaoi (*)
1000 ppm I mg/mL 107 g/mL
1 ppm 1 pg/mL 10° g/mL
1 ppb 1 ng/mL 10° g/mL
1 ppp 1 pg/mL 10"% g/mL
1 ppf 1 fg/mL 10" g/mL
1 ppa 1 ag/mL 10" g/mL

Bang 6.2

Moi quan hé giira cac loai don vi nong do

Pon vi gbc Tuong duong vaéi cac don vi

1 mg 107

1 ug 10°° 10°

1 ng 107 10 107

1 pg 10" 107 10°° 107

1 pf 10" 10" 107 10°¢ 107

lag | 107 10" | 10 | 100 | 10 | 107
trong do:
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ag - attogam;

pa - picogam.

fg - femtogam;

ng - nanogam.

ng - microgam.

ppm: mot phan triéu (part per mil Ton)
Bang 6.3

Chuyén doi giira cac loai nong d¢

Nong d6 dau da co Chuvén sang nong do thir hai :
Nong do Hé s phai nhan vao
1 ppm g/L 0,0l p
1 ppm ng/L p
1 ppm Mol/L (M) 0,0001 p.A
1 ppm % trong luong 0,0001
1 png/L ppm 1/p
1 pg/L % trong luong 1/10000.p
1ppd ng/mL p
trong do:

- p: Ti trong ctia dung dich

- A: Nguyén tir gam hay phan tr gam ctia chét phan tich.

- Mau déau phai c6 thanh phan héa hoc va vat li gibng nhu mau phan tich, nghia
1a trong mau phan tich c6 chira nhitng nguyén t6 nao va ton tai & trang thai hop chat
nao thi cac mau dau (mau chudn) ciing phai c6 thanh phan nhu thé, nhat 1 chit nén
ctia mau. C6 nhu thé méi loai bod duge anh hudng cua sai khac vé thanh phﬁn dén két
qua phan tich.

MAu dau va mau phan tich phai duoc xir 1i va ché luyén trong ciing mot diéu kién
nhu nhau va cung ¢ mdt trang thai.

- Nong d6 cua nguyén t6 phan tich trong cac mau dau phai that chinh xéc.
Khoang ndng d6 cta ca diy mau dau phai phan bd rai déu trén toan bd phan ving
tuyén tinh cta dudng chuan.
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- Thanh phén cta cac miu dau phai bén viing theo thoi gian, nghia 1a sau khi
chuan bi xong chiing khong thay d6i vé moi mat, tir ndng do dén trang thai lién két va
cu truc.

Khi miu dau va mau phan tich théa man nhiing diéu kién trén, nghia 1a mau dau
va mau phan tich pht hop véi nhau vé moi mit thi cac dic trung vé pho ctia mau do 1a
twong ty nhau. Vi du:

+ Nén cta phd 1a nhu nhau,

+ Puodng cong bay hoi cua cac nguyén td trong mau dau va mau chuan cé dang
giong nhau,

+ Thanh phan phd vach ctia nguyén t6 1a nhu nhau, dic biét 1a nguyén t6 co s
phai hoan toan dong nhét trong cc mau,

+ Thoi gian kich thich phd ciia cac mau 1a nhu nhau.

Chinh nho nhitng dic trung co sd nay cta phd mau ma ngudi ta cd thé phat hién
dugc xem mau phén tich va cdc mau dau da duoc ché luyén c6 dong nhat hay khong.
Mau chuén va mau phan tich c6 thé dé & dang bot, rin hay dung dich 13 tiy thudc vao
nguyén t6 phén tich, cic trang bi va diéu kién kich thich phd nao cho két qua tot nhat.

6.1.5 Gidi han chirng minh va khoang xac dinh

Ciing nhu cac phuong phap phan tich khac, phuong phap phan tich quang phd
phat xa dinh lugng cling c6 mdt gidi han nhét dinh ddi véi mdi nguyén to trong mot
d6i twong nhét dinh. D6 1a mot khoang ndng do cua nguyén té can khao sat (xac dinh)
ma phép do dinh luong con cho két qua tin cdy, nghia 1a c6 mot can trén va can dudi
ctia mot phép xac dinh d6i voi mot nguyén t. Ving nong do ndm giira gidi han trén va
gidi han dudi d6 duoc goi 1a khoang xac dinh ctia phuong phap phén tich. T4t nhién
khoang xac dinh ctia mot phuong phap ddi voi mdi nguyén t6 1a khac nhau va ngay
mot nguyén td, néu do dinh luong theo cac vach phd khac nhau thi khoang xac dinh
ctia nd ciing khac nhau. Vach pho nao cang nhay thi khoang xac dinh cang hep va n6
nam trong ving néng do cang nho (bang 6.4). Gidi han ching minh va khoang xéac
dinh ctia mot nguyén t6 c¢6 thé duwoc xéc dinh theo hai cach:

- Phuong phap thuc nghi¢m.
- Phuong phap toan théng ké.

Trong thuc té cua phéan tich, viéc xac dinh va mo rong can dudi cia mot phuong
phap phan tich luén ludn co ¥ nghia 16n, vi né rt can thiét trong cong viéc phén tich
cac nguyén to vi luong va siéu vi lugng, nghia 13 ndng d6 giéi han dudi phat hién duoc
ctia phuong phap phan tich cang nho, thi trong nhiéu truong hop c6 thé bé qua duoc
giai doan lam giau so bd mau can phén tich, ma ta van xac dinh dugc.
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Trong phan tich quang phd, giéi han dudi cua phuong phap dinh luong mot
nguyén té duge biéu thi bang ndng d6 Cmin' ma mg vai cac nong do Cy ciia chat phan
tich ma nho hon C,;, thi vach phan tich cua nguyén td d6 bién mat vao nén cua phé
(khong xuét hién), va ta khong quan sat dugc né nira. Nguoc lai, tng véi cac nong do
Cx nao do 16n hon C,,, thi vach phan tich con xuét hién rd rang, phép do cho két qua
tin cdy Vi thé khi khong thdy vach phan tich ctia mot nguyén té trong phd ctia mau
phan tich, thi c6 thé xdy ra theo hai trudng hop. C6 thé ndng d6 cta nguyén t6 do trong
mau 13 thuc té bang 0, tirc 13 khong co nguyén té d6. Hodc ciing c¢6 thé 1a ¢ nguyén t6
d6 trong mau phan tich, nhung ndng do ciia né trong mau 1a nho hon ndng do gidi han
dudi cua phuong phap phan tich (Cpyip).

Theo Kaiser gidi han duéi (can dudi) ctia phuong phap phan tich quang phd mot

nguyén t6 theo 1 vach phd nhat dinh duoc tinh theo cong thirc sau:
36m=3(-1,) (6.9)

trong do: I,y 1a cuong do phat xa cta vach phan tich g véi ndéng do Cpmin;

Im) 1a cuong do cua nén; o 1a su dao dong cua gia tri do den cua nén.

Trong phuong phap phan tich quang phd, ngudi ta phan biét can dudi (gisi han
dudi) thanh hai khai niém:

- Gi6i han phat hién: La nong d6 nho nhét ciia mot nguyén t6 ¢ trong mau phéan
tich dé con phat hién dugc cac vach phd cia no (it nhat hai vach nhay) theo cac diéu
kién thyc nghi¢m da chon.

- Gi6i han x4c dinh (dinh lwong): La néng d6 nho nhat ciia mot nguyén t6 &
trong mau phén tich dé con c6 thé dinh luong duoc nguyén td d6 cho két qua tin cay,
chic chin va chinh xac (95%). Néu goi gidi han phat hién 1a Cy, va gidi han xac dinh 1a
C6¢ thi chung ta luon co:

Cy>Cy (6.10)

Khong nhiing chi gidi han dudi, ma gidi han trén (can trén cia mdi nguyén tb
trong mot phép do ciing khac nhau. Trong mot nguyén td, nhitng vach phd nio cang
nhay thi ndng do gidi han trén 14 nho. Nhiing vach khong nhay thi ndng d6 giéi han
trén 13 twong ddi 16n (bang 6.4).

Can trén cta mot phuong phap phan tich quang phd ciing duoc xac dinh bang
thuc nghi¢m. D¢ 1a gia tri néng dd Ciax ma tur nhitng néng d6 C, 16m hon, thi mbi quan
hé giita cuong do phat xa I, va ndong d6 C cua nguyén td trong mau phan tich khong
tuyén tinh nira. Nghia la duong chuén biéu thi méi quan h¢ do bt dau guc Xuéng truc
hoanh ké tur gia tri néng d0 Cpax.

Gi01 han xéc dinh, khoang x4c dinh cia mgt phuong phap phan tich khong nhiing
phu thudc vao chinh tirng nguyén td, vao tung vach phé dugc chon dé do dinh luong,
ma con phy thugc vao mot ) yéu t6 khac, nhu:
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+ Diéu kién hoa hoi, nguyén tir hoa va kich thich pho ciia mau phan tich.

+ Trang thiét bi dé thu va ghi phd cta mau.

+ K¥ thuat va phuong phép danh gia dinh tinh va dinh luong.

Bang 6.4

Vi du vé gidi han xac dinh va khoang xac dinh

Nguyéntd  |Gi6i han phat hién (%)| Khoang x4c dinh (%)
Vach phé(nm) Do nhay (Gi6i han trén va dudi)
A1 236,706 0,03 0,05—0.4

237,208 0,1 0,15—2,0
300,271 0,001 0,003 0,15
396,15 0,0003 0,0005- 0,05

Bi 240,088 0,1 0,15-0,9
262,791 0,03 0,04—0,5
289,798 0,003 0,005 0,2

Fe 238,204 0,001 0,002 — 0,25
259,940 0,0002 0,0003- 0,1
259,057 0,0003 0,0004- 0,15

Si 230,302 0,3 0,420
250,690 0,001 0,003 - 0,3
251,612 0,0003 0,0005- 0,15
Mg 278,142 0,03 0,05 0,25
280,270 0,001 0,002 0,10
285,213 0,0003 0,0005- 0,05

Vi thé, muén ning cao do nhay ciia mot phép phén tich, nguoi ta co thé chon
nhitng diéu kién thuc nghiém nao, phit hop nhat dbi véi timg nguyén té can xéac dinh.

6.1.6 Su bay hoi va duwong cong bay hoi

Trong phén tich quang phd, mau phan tich dugc dwa vio ngudn sang dé kich
thich pho va khi d6 né ciing tré thanh ngudn phat sang, tirc 13 ngudn phat ra cac tia phd
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phat xa ctia nguyén tu, lon, phan tir cia cac chat mau. Trong cac qua trinh tai dién cuc
va plasma thi sw bay hoi, nguyén tir héa ciia mau va suw kich thich dam hoi dé la qud
trinh chinh. Song d6i v&i mdi nguyén té va ddi vi mdi loai mau phan tich thi cac qua
trinh nay rat khac nhau. Nghia 1a c6 nguyén t6 dé hoa hoi, c6 nguyén té kho hoa hoi,
¢6 nguyén td bay hoi nhanh, c6 nguyén t6 bay hoi cham. Vi thé can phai nghién ciru
mdi quan hé giita cudng do phat xa ciia mot vach phd cia mot nguyén té véi thoi gian
bay hoi ctia né vao ving kich thich phd (plasma). Puong cong biéu dién méi quan hé
nay dwge goi la dwong cong bay hoi cua nguyén t6 dé. Noi cach khac, duong biéu dién
sy bién thién cuong do phat xa ciia mot vach phd ctia mot nguyén t6 theo thoi gian bay
hoi ctia mau duoc goi 1a dudng cong bay hoi. Vi du: Khi nghién ciru sy bay hoi va
phat xa ctia cac nguyén td trong nén oxit dat hiém ta thu dugc cac duong biéu dién nhu
trong hinh 6.2. D6 1a cac dudng cong bay hoi cta cac nguyén t Fe, Mn, Mg, Si, Ce...
Tir nhitng duong cong bay hoi nay chung ta thiy c6 nguyén té bay hoi nhanh, c6
nguyén t bay hoi cham. Ciing chinh tir cac dudng cong bay hoi nay chung ta d& dang
chon dugc thoi gian ghi pho phut hop cho qua trinh phan tich dinh lwong timg nguyén
t5. Cling nhu trong truong hop nao va déi véi nguyén td ndo thi can chon thoi gian
khoi phong va dbi véi nhitng nguyén té nao thi phai ghi phd ngay tir luc bat dau kich
thich phd. Nhu vi du (hinh 6.2), d6i v6i cac nguyén t6 Fe, Mn, Mg,... ta phai ghi phd
ngay tir dau cho t6i gidy thir 150 1a du, nguoc lai, véi Ce ta c6 thé bo 100 gidy dau tién
va ghi phd bat dau tir gidy thr 100 cho dén gidy thtr 250 1a thich hop. Chinh nhd chon
duoc thoi gian ghi phd pht hop nhu thé chung ta di 1am cho phd thu dwgc ctia mau
phan tich d& phuc tap va dé quan sat dinh tinh ciing nhu dinh luong. D6 1a ¥ nghia
thue tién ctia viéc nghién ctru duong cong bay hoi ctia mdi nguyén té trong cac doi
tugng khac nhau, vi trong thuc té, khong nhimg cic nguyén té khac nhau c6 duong
cong bay hoi khac nhau, ma ngay mot nguyén td, khi chung ton tai trong cac loai mau
khac nhau, thi cling c6 duong cong bay hoi khac nhau. Diéu d6 c6 nghia 1a dang cta

cong bay hoi cua cac nguyén |y,
tb phu thudc vao thanh phﬁn
nén ctia mau phan tich, trang
thai lién két vat li, hoa hoc ctia
miu, cAu tric tinh thé ciahop | *
chit mau, dang hop chit ma |m
nguyén t6 d6 ton tai trong |py
mau,... Nhin chung trong cac

hop chat héa hoc, kha ning B tgy)
bay hoi ctia chiing theo thir tu 100 200 300 400 T 100 ALY

MeX > Me(NO;)* > MeQ > Hinh6.2

Puo i clia cé én té Mn, Mg, Ce t é
Mex(PO4)y > MeSO4 > MexSy ” :ig;;ong bay hai cla cac nguyén t6 Fe, Mn, Mg, Ce trong nén

> Mec, V.v...

Chinh vi thé di véi mbi loai mau, nhét thiét phai nghién ctru, xay dung dudng
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cong bay hoi cho timg nguyén t6 va chi trén co s d6 méi co thé chon dugc thoi gian
ghi pho phu hop.

6.1.7. Khi quyén kiém tra

Méi trudng kich thich phd ¢6 anh hudng truc tiép dén thanh phan pho cua mau
Mai trudng kich thich phd phat xa phan tich. Nhiéu trudng hop chinh méi truong kich
thich phd 1am cho phé ctia mau phirc tap thém va kho quan sat; co khi khong thé thuc
hién dugc phép dinh tinh cling nhu dinh luong. Vi du: Khi kich thich phé trong moi
truong khong khi thi phd cia miu ludn co cac bang CN. D6 1a phd dam ctia nhom
phén tir CN.

Phd nay che 1ip nhiéu
vach phan tich cua nhiéu I,
nguyén to va né thé hién rat
1o trong viung kha kién.
Nhung chinh trong ving pho Fe/La,0,
nay lai co nhiéu vach dic
trung nhay cia nhiéu Fe/SiO,
nguyén to. Vi thé nguoi ta ___/ \ _
thuomg khong kich thich phé Feflicl

1 . } tgy)
trong moi truong khong khi,

100 200 300 400
ma trong moi truong khi

X .2 , .. Hinh63

quyén kiém tra dugc. B¢ la
moi truong khi tro, hay khi

tro c6 thém oxy.

Anh hudng ctia thanh phan nén dén sy bay hoi

6.1.7.1 Khdi niém vé khi quyén kiém tra

Véi tén goi 1a khi quyén tro hay khi quyén kiém tra, nguoi ta hiéu d6 13 mot moi
truong dé kich thich phd phat xa cia miu phan tich c6 thé didu khién va kiém tra dwoc
Méi truong nay khong chira nito (N,) nhu khong khi binh thudng. N6 ¢6 thé chi 1a mot
khi tro thuc sy nhu: He, Ne, hay 1a hdn hgp ctia mot khi tro véi oxy theo mot ti 16 nhét
dinh. Vi dy nhu hdn hop cua (Ar + O,) hay (He + O,) ... Mbi trudong do ciing co thé 1a
CO, hay hdn hop cua (CO, + O,). Nhung trong tat ca cac loai do thi wu viét nhat va
dugc sir dung nhiéu nhit van 13 hdn hop ciia argon va oxy, boi vi néu chi ding khi tro
lam mai trudng kich thich phd thi mau kho bay hoi va thoi gian kich thich phd qua dai.
Nhung néu thém vao khi tro mot luong oxy phu hop thi lai tao diéu kién thuan loi cho
mau bay hoi va qué trinh kich thich phd d& dang hon. Thanh phan khi ctia méi truong
nay can phai dugc khong ché va kiém tra theo mot nhiém vy phén tich. Chinh vi thé
ma xuét hién khai niém Si kich thich phé trong méi truong khi quyén kiém tra. Mubn
kich thich phd trong mdi truong khi quyén tro, nguoi ta phai thuc hién trong mot
budng kin. Khi tro va oxy dan vao theo mot thanh phan nhat dinh, phii hop va phai giir
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khong d6i sudt trong qua trinh kich thich phd. Hon hop khi can duogc tron déu trude
khi dan vao budng kich thich phd. C6 nhu thé méi dam bao cho qué trinh kich thich
phd 6n dinh.

5.1.7.2 Vai tro va tdc dung ciia khi quyén kiém tra

Trong phan tich quang phd phat xa nguyén tir, 4 dwa miu vao ving phong dién
va kich thich phd, ngudi ta phai dung dién cyc than hay graphit tinh khiét, vi nguyén
liéu nay thoa man duoc nhitng yéu cau cua nguyén liéu 1am dién cyc. Nhung khi ding
nguyén lidu nay lam dién cyc dé kich thich phd trong méi trudng khong khi, tit nhién
s& ¢6 nhiéu phd dam trong phd ctia mau phan tich. Trong d6 chu yéu 13 phd dam cia
nhém phén tir CN, MeO. Phd dam nay che lap nhiéu vach phén tich cta nhiéu nguyén
t6 lam kho khan cho cong vi¢c quan sat dinh tinh va dinh lugng; c6 khi khong thé nao
thuc hién duge. Vi thé nhat thiét phai loai trir phd dam CN. Dé loai trir hay han ché sy
xuét hién cta phd dam cua cac phan tir va nhom phan tir CN, MeO... ngudi ta da
nghién ctru va néu ra nhidu bién phap khac nhau. Song chung ta c6 thé khai quat theo
ba hudng sau day:

Céch 1: Khong dung dién cuc than hay graphit dé dua mau vao phong dién va
kich thich phd, va mau phén tich khong tron véi bot than quang phd, ma dung dién cuc
kim loai. Nhung dién cuc kim loai thuong kho ché tao thanh dang phu hop cho qua
trinh kich thich phd. Mt khac kim loai thuong noéng chiy & nhiét ¢ cao. Nén khong
thé ding hd quang dé kich thich phd. Ma ho quang lai 1a ngudn kich thich tot cho phan
tich miu bot. Pong thoi khi phan tich cac mau quing, oxit, dat d4.... néu khong tron
thém bot than quang phd vao mau phan tich lam chit dém thi viéc héa hoi nguyén tir
héa mau rat kho khin va khong on dinh, nhiét d6 cua plasma lai thép. Cho nén dién
cuc kim loai van khong co thé thay thé cho dién cuc than dugc, ma chi co thé dung
dugc trong mot vai trudng hop phén tich dung dich. Vi thé bién phap nay khong thich
hop cho tat ca va it dugc sir dung.

Cach 2: Theo cach nay, ngudi ta van dung dién cuc than, nhung thém vao mau
phan tich nhiing chit phu gia thich hop dé han ché su xuat hién cua phd dam va phd
bing (CN, MeO), vi du thém mudi halogen cta kim loai kiém CsCL, CsF, LiF,...
Nhung bién phap nay ciing khong triét dé, vi nd chi han ché bét, chir khong loai trir
hoan toan phé dam cua CN, MeO. Mit khac, mudn loai trir dugc mot phﬁn phé dam,
chung ta phai thém mot luong 16n chit phu gia. Nhu thé trong nhiéu truong hop lai
lam giam cuong d6 vach phéd. Diéu nay khong phi hop véi yéu cau ciia phép phan tich
luong vét, nghia 1a trong nhiéu trudng hop khong ding duoc bién phép nay.

Céch 3: Céch thir ba 1a kich thich pho trong méi trudng khi quyén kiém tra khong
c¢6 nito. Nhu thé s& c6 kha ning loai trir dwoc hoan toan phé dam cua nhom phan tir
CN ma van dung dugc dién cyc than va bot than quang phé lam chét dém. bay la
phuong phap tot nhat. N6 chang nhing loai trir dwgc cac bing CN ma con c6 nhiéu tac

dung tich cuc khac. Ngay nay phuong phap ndy di duoc st dung rat phd bién va
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khong c6 diéu gi phai nghi ngd nira vé tac dung c6 lgi ctia né. S¢ di nhu vay 1a vi viéc
kich thich phd trong méi truong khi quyén tro nay c¢6 nhitng uu viét nhu sau:

- Phé ctia mau phan tich 1a tuyét ddi sach, khong c6 phd dam cua cic phan tir va
nhoém phén tir CN, ma thuan khiét 13 ph6 vach ciia nguyén tir va Ion. Do d6 viéc quan
sat dinh tinh va dinh luong khong kho khan, dac biét 1a trong ving phé kha kién. Vi
du: Khi xac dinh Gd-4184,26 A thi hoan toan bi bang CN che ldp. Nhung néu kich
thich pho trong méi truong khi quyén kiém tra ctia hdn hop Al (80%) va oxy (20%) thi
vach phé do cua Gd 1a mét vach nhay, o nét va rat thich hop cho phéan tich Gd trong
nén dat hiém.

- Uu diém tha hai 1a khi kich thich phd trong méi truong khi quyén kiém tra,
trong nhiéu trudng hop cudng do cua vach phd dugc ting 1én 16 rang. Day chinh 1a
mdt bién phap dé ting d6 nhay cua phuong phap phan tich. Viéc xac dinh Sm, Eu la
mot vi du vé ¥ nghia nay (bang 6.5).

Bang 6.5
So sanh két qua trong hai méi truwong kich thich phd
Nguyén t6 Moi truong khong khi Maéi truong khi quyén kiém tra
Cuong do Do nhay Cuong do Do nhay
Eu 4435,60 67 0,0004% 120 0,0001%
Sm 4424,34 65 0,0008% 104 0,0003%

Khi kich thich phd trong méi trudng khi tro phd ctia miu thuong co nén sang,
nhiéu vach yéu lai bién mat, khong xuat hién. Do d6 phé thu dugc ctia mau thuong it
vach hon so v6i truong hop kich thich trong khong khi.

Trong nhiéu truong hop viée kich thich phd ctia mau phan tich trong méi truong
khi tro lai tao ra su bay hoi chon loc thuan loi d6i v6i nguyén té phan tich. Piéu nay
rat co y nghia khi phan tich nhitng mau c¢6 thanh phan phic tap, ciing nhu thich hop.

Mot wu diém nira 1a viéc kich thich phd trong méi truong khi quyén kiém tra
trong nhiéu truong hop con c¢6 kha nang loai trir dugc anh hudng ctia nguyén tb co so
ctia mau (matrix effect). Pong thoi theo nhing két qua nghién ctru cia V. F. Fassel thi
viéc kich thich phd trong méi trudng khi quyén tro con co tac dung han ché duge ca
hién twong tu ddo cua nhidu vach phd nhay. Vi thé ving tuyén tinh rong hon. Tt
nhién bén canh nhimg wu diém thi viéc kich thich phd trong méi truong khi kiém tra
cling c6 nhirng kho khan nhat dinh, nhu can c6 khi tro, oxy tinh khiét cao (>99,99%),
can c6 nhitng trang bi phu tro. Vi thé, ngiy nay trong phép do pho phat xa hién dai
ICP-AES, pho phat xa ciia mau ludn dugc kich thich trong méi truong khi tro argon.
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6.1.8 Chiat dém va chat phu gia trong phan tich pho phat xa

Trong phan tich quang phd phat xa, mau thi nghiém du & dang ran, dung dich hay
bot ciing déu duoc 1am bay hoi trong mot ngudn sang, nhu ngon lira dén khi, hd quang
dién, tia dién, ICP,... nghia 1a mau phan tich duoc chuyén thanh trang thai hoi dudi tac
dung cta nang lugng nhiét. Trong d6 cac nguyén tur, lon, va ¢4 phan tr & trang thai hot
cling co thé duogc kich thich dén phat sang va cuong do cua vach phé phat xa do cac
nguyén tir d6 phat ra duge dung dé xac dinh ndong do ciia né trong mau phén tich, vi
cudng do vach phat xa ctia mot nguyén té phu thudc vao néng do cua nd trong miu
phan tich.

Nhung trong nhiéu trudng hop cudng d6 vach phd ciia mot nguyén td trong mau
phan tich khong nhimng chi phu thudc vao ndng do cua nd, ma con bi anh hudng boi
ndng d6 cia cac hop phan khac co trong miu phan tich. Nhat 1a khi trong hé c6 chta
nhiéu nguyén t6 va thanh phan phirc tap ma nguyén t6 can xac dinh lai 1a nguyén t6
vét. D6 1a yéu té anh hudng tuong hd gitra cac hop phan trong mau phan tich. Pic biét
1a khi thém vao miu phan tich mot s6 hop chat phu nao do6 thi nguoi ta co thé 1am thay
ddi cudng d6 vach phd cua cac nguyén to. Cdc chat thém vao dé dwoc goi la chat phu
gia. Nhitng chat d6 khi thém vao mau da lam thay dbi thanh phan cta mau, va qua d6
1am anh huéng dén thanh phan cua phd va cuong do cua vach phd. Cac chét phu gia co
thé 1am giam hay ciing c6 thé lam ting cudng do vach phd cia mot nguyén té. S¢ di
nhu vay 1a vi su thay d6i thanh phan hoa hoc cia mau thudng anh hudng dén moi qua
trinh trong khi kich thich phd, nhu:

- Su thay ddi nhiét do plasma,

- Thay d6i nong do dién tir (Pe) trong plasma,

- Su khuéch tan va chuyén van cua cac phﬁn tr,

- Cac phan g hoa hoc ¢ dién cuc va ¢ plasma,

- Qua trinh héa hoi cta chit mau,

- Sy bay hoi va nguyén tir hda chat mau,

- Thoi gian ton tai ctia cac phan tir trong plasma,

- Su Ion hoa, su phan li ctia cac cht,

- Su kich thich pho ciia cac phan tir trong plasma.

Trong tat ca cac thay d6i d6 thi sw thay déi dp lwc dién tir (Pe) va nhiét dj ciia
plasma la yéu té chinh, cé tinh chdt quyét dinh. Con cac thay d6i khac chi 1a hau qua
ctia hai thay doi nay.

Chat phu gia duoc dung trong phan tich quang pho co rat nhiéu loai khac nhau,
nhung dugc chia thanh mot sé loai (thanh nhom) theo dic trung riéng vé tinh chat
nhiét dong hoa hoc cua ching trong plasma kich thich phd, nhu:
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Nhom 1: Cac mudi halogen cua kim loai kiém va kiém tho: Lia, LiF, NaCl, NaF,
CsF, CsCL, AgCl, CaF,, CaCL,, MgCl,,... va mot vai kim loai nang Ti, Sb, Sn, Ga,...

Nhém 2: Mot sb oxit kim loai, nhu oxit cua Ga, Sb, Sn, Ti, Mg, Al Fe,...

Nhém 3: Mot s mudi cacbonat, borat ciia kim loai kiém va kiém thd, nhu
Na,CO;, Li,CO;, LiBO2, BaCOs,...

Nhém 4: Mot sb halogen cta hop chét hitu co, nhu CF4,...
Nhém 5: Cac don chat va hop chat cta luu huynh: S. CaSO,, SrSO.,...
Nhém 6: Cac hop chat cia Si: SiO,, Na,Sios, ...

Céc chat phy gia nay c6 thé 1am ting hodc lam giam cuong do ciia vach phd ciia
mot nguyén t6. Song mot chat phu gia c6 thé co mot hay nhiéu chirc nang khac nhau
khi chung duoc thém vao mau phan tich. N6 c6 thé 1a chat dém, chat mang mau, chét
chay, chat pha lodng, chit trg luc cho sy hoa hoi va bay hoi ctia mau,... nghia 1a tiy
ting truong hop cu thé ma nhiing vai tro nao 1a cha yéu.

1. Chét dém. La nhiing chat khi thém vao mau co tac dung 6n dinh mot diéu
kién nay mdt qué trinh nao do trong sy kich thich phé. Vi du dém cho nhiét d¢ plasma,
dém cho ap luc dién tir trong plasma. Pién hinh cho loai chit dém 1a bot than quang
phé. B4t than quang phé khong nhitng c6 tdc dung dém nhiét do cho plasma, ma con
lam cho sy bay hoi cia mau dugc dé dang va on dinh. Mt khac n6 con gitr cho plasma
c¢6 nhiét do cao thich hop dbi vé6i su kich thich phd ctia nhiéu nguyén té. Vi thé no rat
can va quan trong d6i voi phép phan tich cac mau bot va mau khong dan dién. Vi du:
Khi phén tich cac mau quing, dat d4, oxit,... ngudi ta thudng nghién chiing thanh bot
va sau do tron véi bot than quang phé theo mot ti 1€ thich hop. Ngoai bot than, mdt )
mubi halogen ctia cac kim loai kiém ciing 13 cac chat dém quang phd, nhu CsCl, CsF,
LiF, LiCL,... Nhitng chat nay c6 tac dung dém cho ap luc dién tir (P&) trong plasma it
thay d6i trong qua trinh kich thich phd. T4t nhién ngoai tac dung dém, cac halogen cua
cac kim loai kiém va kiém thd con c6 tic dung duy tri va on dinh dong dién qua cot
khi cta plasma.

2. Chat mang. Trong nhiéu trudng hop khi thém chat phy gia vao mau thi sy hoa
hoi va nguyén tir hoa ciia cac hop phan trong miu lai dé dang hon, nhanh hon, hoic on
dinh hon. Nhitng chit phu gia c6 tic dung nhu thé duge goi 1a nhitng chit mang. N6
thuong 1 nhitng chat dé hoa khi, d& bay hoi. Vi thé khi vao trong mau, n6 bay hoi c6
thé kéo theo ca cac hgp phan mau bay hoi, hodc tic dung véi cac hop phan cia mau
tao thanh nhitng hop chit méi dé hoa hoi. Chinh vi thé ma mau bay hoi tot hon. Tiéu
biéu cho céc loai chat nay 1a ciac mudi halogen va cacbonat ctia cac kim loai kiém va
mot vai kim loai kiém thd nhu CsF, CsCl, LiF, LiCl, NaF, NaCl, Li2Coa, Na2COs;,
CaCOs, SrCOs3, BaCO:s. Déng thoi ca bot than quang phé cling c6 tac dung nay rat o
rét khi phén tich cac mau khong din dién. Ngoai ra, mot sb oxit dé bay hoi cia mot s6
nguyén to6 nhu Ga, Sb, ciing 1a nhitng chit mang. Cac chdt mang ndy trong nhiéu
truong hop con co tac dung lam ting cuong do vach phd.
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3. Chit tro lwc cho sw dét chay, héa hoi miu. Thong thuong khi phén tich cac
mau bot, dic biét 1a cac mau khong dan dién, nhu cac mau quing, dat da, khoang sét,
thuong c6 hién twong kho dbt chay mau, kho hoa hoi va tu bay hoi thuong khong on
dinh. Khi d6 cong viéc phan tich gip kho khin va két qua thu duoc khong lip lai tot
Luc niay nguoi ta thuong thém vao miu nhimng chat 1am cho su chay, sy hoa hoi va
nguyén tir héa cia mau duoc d& dang hon. Nhitng chat nhu thé duoc goi 13 chét tro luc
cho sy bay hoi ctia mau. Chét dién hinh cho loai ndy lai 1 bot than quang phd hay bot
graphit quang phd. Sau d6 1a bot luu huynh, bot oxit nhom. Nhung bot Iuu huynh va
bot 6xit nhom khong thé ding riéng mot minh, ma phai ludn luén dung cing véi bot
than. Vi thé nguoi ta goi bot than quang phd 13 mot chit phu gia van ning.

4. Chit din dién. Khi phan tich cic mau khong din dién, van dé 6n dinh dong
dién qua cdt khi cua plasma hd quang hay tia Itra di¢n 1a mdt yéu td rat quan trong. Vi
néu khong, sy phong dién khong 6n dinh va didu niy sé dua dén nhimng két qua phan
tich khong tot. Nguyén nhéan chinh 1a do trong nhiing truong hop d6 trong plasma
khong c6 ndng do du 16n va 6n dinh cta cac phan tir mang dién tich duong va nm ( Ion
dwong va dién tir). Vi thé nguoi ta thuong thém vao mau phan tich nhimng hop chat dé
bay hoi ctia cac kim loai d& bi Ion hoa (c6 thé Ton hoa thap). Nhitng chét d6 dugc goi
1a nhitng chét dan dién. Dai dién cho nhom chét nay 13 cac mudi halogen cua cac kim
loai kiém nhu CsF, CsCl, LiF,... Nho ¢6 nhitng chét nay dong dién qua cot khi duoc on
dinh, va qua d6 ciing 1am cho sy phong dién, sy kich thich phd trong plasma ciing
duoc 6n dinh. S& di nhu vay 13 vi nhitng chat ndy da cung cip cho plasma mot nong do
da 16n cua Ion duong va dién tr, ma yéu t6 khac (su bod sung khac) vé dién tich nm va
dwong 1a khong déng ké, nghia 1a duy tri dong dién 6n dinh qua cot khi ctia plasma.

5. Chat pha loing. La nhiing chit khi thém vao mau phén tich c6 tac dung lam
lodng nong d6 ctia cac hop phan trong mau, nhung lai khong anh huong dén cudng do
vach phd cta nguyén t6 phén tich, nguoc lai ¢6 khi con 1am ting cuong d6 vach phd
phan tich. Thuc t& ching minh rang, trong hau hét cac truong hop phén tich cac mau
quang, khi pha loing miu bang bot than quang phd, mudi halogen kim loai kiém, thi
cudng do vach phd cta cac nguyén td can xac dinh chi c6 ting hodc khong d6i. Ngoai
bot than quang phé thi mot s6 mudi cacbonat, halogen cua kim loai kiém va kiém thd,
mot s6 mudi sunfat kim loai kiém tho, mot vai oxit, vi du nhu Li,COa, Na,CO;, LiF,
LiCl, BaCO;, CaCO;, CaSO,, SrSO,, SiO,,... cling thuong dugc dung cung voi bot
than quang pho theo nhiing ti 1& thich hop. Tac dung ctia chit pha loang 1 1am cho phd
ctia mau don gian hon va d& quan sat. Trong mot sb truong hop chat nay co tac dung
khir b6t phd ciia nguyén td co so, lam ting cudng d6 vach phd ciia nguyén té phan tich
(bang 6).

6. Chat chay. La nhiing chat dé nong chay, c6 tic dung 1am cho mau d& ndng
chay va d& hoa hoi. Vi du nhu LiBO2, cac mudi hydropyrosunphat cua kim loai K va
Na hay Li. Pbi v6i mot sé mau co thanh phan phic tap, nhu cac mau quing da kim
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loai va chtra nhitng nguyén t6 & dang hop chit bén nhiét, khé bay hoi ngudi ta phai
thém vao mau phan tich cac chat chay theo nhiing ti 18 phu hop véi muc dich ha thap
nhiét d6 nong chay cta miu va lam méau dé bay hoi. Ngoai tac dung 4y, nhitng chit
chay c6 nhiéu truong hop con lam ting cudng do vach phd cta nguyén t6 cin nghién
ctru. Vi du nhu LiBO2 trong bang 6.6.

Bang 6.6

Vai tro ciia chét pha loing miu

STT MAu + chat pha lodng ti 1é: (gimg) Cuong do vach phd
Mau Bot than LiBO2 Fe-248,30 nm
1 1 0 0 0,140
2 1 1 1 0,230
3 1 2 1 0280
4 1 3 1 0,260

7. Chit khir nén. Trong mot s6 truong hop phan tich quang phd phat xa, nhu cac
mau quing, thi phé thu dugc thuong cé nén phé lién tuc rat den, nhat 1a khi kich thich
phd bang hd quang. C6 khi nén nay che lap mat ca nhiing vach phén tich c6 cuong do
nho. Trong nhing trudng hop nhu vay ngudi ta phai thém vao miu nhitng chat cé tac
dung lam giam b6t nén cua phd lién tuc. Nhitng chat c¢6 tac dung nhu thé duoc goi la
chat khtr nén. Chét thudc loai nay thuong 1a mat s6 mudi sunphat ctia kim loai kiém
thd va mot vai oxit: CaSOy, BaSO,, SrSO;, Si0,, Al,O;. Nhing chit nay co thé ding
riéng biét hay dung hdn hop cta hai chat voi nhau, nhung ching ciing phai duoc dung
cling v6i bot than quang phd. Vi du: Khi xac dinh V va Ni trong diu md, ngudi ta
thuong dung SiO, hay SrSO, dé thém vao mau khi tro hoa mau dau. Nhirng chét nay
vira ¢6 tac dung 13 chit gop, chat bao vé hay 1a 6n dinh qué trinh tro hoa tranh mat
mét, mit khéc lai chinh 13 chat khir bét nén khi ghi phd ciia mau tro dau do.

Trén day 1a mot sb tac dung quan trong ciia chat phu gia, nhung su trinh bay va
phan loai nhu thé chi 1a tuong dbi, vi trong thuc té mot chat phu gia cé thé biéu 16
ddng thoi nhiéu chirc ning va tic dung ciing mot lic. Trong d6 ¢ chire ning chinh, c6
chic nang phu. Vi du nhu bot than quang phé vira 13 chat dém, vira 13 chét mang.
Nhung tac dung dém cuia n6 1a chinh. Vi thé ngudi ta thudong goi bot than quang pho 1a
chat dém quang pho.

Chat phu gia c6 nhiéu tic dung khac nhau, nén khi sir dung né ngudi ta thuong
xudt phat tir nhimg muc dich khac nhau. Nhung c6 thé khai quat theo hai huéng chinh:

- Huéng 1. Sir dung chit phu gia nhim muc dich gy ra su bay hoi chon loc cua
mot s6 hop phan trong mau dé dam bao cho phép phan tich thuc hién dé dang va dat
két qua tdt. Vi du: Viéc thém cac chét phu gia la céac mubi halogen cua céc kim loai
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kiém thuong gy ra su bay hoi chon loc ctia nhitng nguyén t6 vét trong miu c6 kha
ning tao véi cac halogen nhimg hop chat dé bay hoi. Trong nhiing truong hop nay
thuong kéo theo su ting cudng do cua vach phd. D6 1a diéu kién thuan loi trong phép
phan tich nguyén t vi luong. D6 ciing 1 wu diém cua chat phuy gia.

- Hwéng IL. Nguodi ta sir dung chét phy gia nham muc dich lam thay déi cac qua
trinh chinh trong su phong dién va kich thich phé cua mau. Vi du: Su hoa hoi, su kich
thich ph6 ctia mot hop phan trong plasma véi muc dich c¢6 thé lam ting hay giam
manh cuong d6 vach phd cia mot nguyén t6. Nhitng két qua nghién ctru dén nay da
ching minh rang, nhitng yéu t6 gy ra cac thay doi trén phai 1a cac phan ing héa hoc
trong dién cuc va trong su bay hoi ctia mau khi c6 mit ctia chat phu gia.

Trong cic chat phu gia thi cac halogen cua kim loai kiém va mot s6 kim loai
kiém thd c6 y nghia 16n d6i voi muyc dich nay, bai vi sy ¢6 mat mot lwong du 16n va
phtl hop cta chat phu gia nhu thé trong mau phén tich da lam thay doi tat ca cac qua
trinh trong dién cuc va trong su kich thich phé cua mau.

Trong d6 nhiét do va ap luc dién tw trong plasma la cac yéu 16 chinh, quyét dinh
cac yéu t6 khac. Nhimng thay d6i d6 cudi ciing dan dén su thay d6i cuong do cua vach
phé.

Tac dung nay c6 thé 1a duong va ciing c6 thé 1a nm, tiy thudc vao ting trudng
hop cu thé. Tét nhién trong thuc té phan tich nguoi ta luén ludn chon tac dung nao cé
loi cho cong viéc phan tich, nhu lam ting cudng d6 vach phd ciia nguyén t6 phan tich
va lam giam cuong do vach phd cua nguyén t6 nén.

V& mit hoa hoc, khi thém chét phu gia vio mau phan tich tat nhién c6 nhiéu phan
g hoa hoc khac nhau xay ra, ¢6 phan tng chinh, ¢6 phan timg phu. Nhung c6 thé tam
chia thanh mdy loai phan tmg sau:

- Phan tng oxy hoa;

- Phan ng sunfua hoa;

- Phan ung cacbua hoa;

- Phan ung halogen hoa;

- Phan ung phéan li va phan hiy cia cac phan tu,...

Trong cac loai phan Gng d6 thi phan Gmg halogen hoa 13 quan trong nhat va co ¥
nghia thuc té nhét, vi nhd phan ng nay cac hop phan ciia miu dé héa hoi, dic biét 1a
cac hop phﬁn lugng vét, qua d6 lam tang cuong do vach phé cla nguyén t6 phan tich
va lam giam cuong d6 vach phd ciia nguyén td co so va nén.

Chét phu gia tao ra phan Gmg nay 1 cc halogen ctia kim loai kiém va mot s6 kim
loai kiém tho.

Nguoc lai véi phan ing halogen hoa, phan ing sunfua héa va carbua hoa thuong
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tao ra cac hop chét bén nhiét, kho bay hoi, kho nguyén tir hoa, nghia 1a giam qua trinh
bay hoi va nguyén tir hoa cta cac hgp phan va cudi cing lam giam cuong do vach ph.

Vi thé phan tmg nay duoc sir dung dé khir bt phd ciia nguyén t6 co so.

Xuat phat tir nhimg nghién ctru d néu, ngay nay trong phan tich quang phd phat
xa ngudi ta thuong st dung chét phu gia khac nhau thém vao mau phan tich véi nhiing
muc dich sau:

1. Tao diéu kién 1am cho qua trinh hoa hoi, nguyén tir hoa mau, kich thich phd 6n
dinh, dé dam bao cho phép phén tich dat do chinh xac va do lap lai cao, nghia 13 thu
duoc két qua tét.

2. Tang cudng d6 vach phd cta nguyén té nghién ciru, nghia 1a ting d6 nhay cua
phuong phap phan tich dé co thé xac dinh dugc ¢ nhiing ndong d6 nhé ma khong phai
lam gidu mau phan tich (bang 6.7 va hinh 6.4).

3. Loai trir b6t nhitng anh hudng cua cac hop phan can tré, nhu phd nén lién tuc,
anh huong ctia nguyén tb co so, nguyén té thir ba.

4. Pha lodng mau phan tich dé loai bo anh hudng cua hién tugng tu dao, hoac lam
don gian pho ctia miu phan tich dé d& quan sat dinh tinh va dinh luong.

5. Piéu chinh sy bay hoi ciia mot s6 hop phan trong miu theo nhimng xu huéng
¢6 1oi cho qué trinh phén tich mot hay vai nguyén td.

Bang 6.7

Anh huéng ciia chat phu gia dén cuwong dd vach pho

Nguyén t6 Cuong d6 vach phd trong diéu kién
Khong phu gia C6 chat phuy gia thém vao:
CsCl (2%) LiF (2%)
442434 Sm 115 138 134
4435,60 Eu 120 148 145
4262,10 Gd 90 105 110

Trén day la khai quat chung vé tac dung cta cac loai chat phu gia khac nhau.
Song thuc té phéan tich rat 1a phong pha va phuc tap, nhat 14 khi phéan tich cac miu
quing c6 thanh phan phirc tap, nhiéu van dé& con phai dugc nghién ciru va ban bac
thém theo nhiing két qua nghién ctru tiép tuc hién nay va sau nay nira, dac bi¢t la qué
trinh kich thich pho phat xa trong ngudn ning lugng méi ICP ctia phép do ICP-AES.
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I, Cé6 phu gia
Khoéng c6 phu gia
0 1 2 3 4 5 C(pg/mL)

Hinh 6.4
Anh hudng ciia chat phu gia dén cudng dé vach phd ciia Eu 4435,60

6.2 Phan tich quang pho phat xa ban dinh lwong

Phuong phap phan tich quang phd ban dinh lugng 1a phép phan tich danh gia gan
dung ham luong (ndng d6) cia mot nguyén t6 trong miu phan tich dya theo sy quan
sat va so sanh do den S hay cuong d6 IM cua vach phé phan tich.

Phép phén tich quang phd ban dinh lugng c6 nhidu phuong phap khac nhau.
Song trong cudn sach ndy chi néu hai phuong phap chinh con dang dwoc s dung
nhiéu.

6.2.1 Phuwong phap so sanh

Nguyén tic ctia phuong phap nay 1a mudn phan tich ban dinh luong mot nguyén
t6 X nao do, truée hét phai chuan bi mot diy mau dau cia nd co noéng do tir nho dén
16m.

Vi du: Dy mau dau (mAu chuan) c6 ndng d6 cua nguyén té phan tich X 1a Cl,
C,, Ca, C4, C5, C8.

Pdng thoi ciing chuan bi mau phan tich C, trong cung diéu kién. Sau dé tién
hanh ghi pho cia tit ca ddy miu d6 ciing mau phén tich trong mot diéu kién phu hop
da dugc chon cho nguyén td X.

Nhung dé viéc quan sat va danh gia d& dang ching ta nén b tri phd theo thir tu:
Cla CX’ C25 CX: C35 CX) C49 CX) CS""

Sau khi thu dugc kinh &nh ta chon mét vach phan tich ctia nguyén td X va so
sanh cuong do ciia chiing trén tat ca cac ndong do dé xem noéng dd C, nam trong khoang
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nao cua cac mau dau.

Néu d6 den S, hay cuong d6 ctia vach phd phan tich, ta quan sat nam giita d6 den
cua vach do ¢ néng do C, va C; thi ta noi néng do C, 16n hon C, nhung lai nho hon
Cs, nghia la ta c6 thé viét:

C, <Gk <G
Do 1a ndi dung cua phuong phap so sanh.

Phuong phéap nay don gian, dé thuc hién. Nhung mdi khi phan tich mot mau lai
phai ghi ph6 cia mot diy mau dau, nhu thé ciing ton nhiéu mau chuén, dién cuc va
mét thi gio. Phuong phap nay thuong duoc tng dung phén tich cac mau dung dich. Vi
du, xac dinh kim loai trong nudc khoang, nudce tu nhién (hinh 6.5).

6.2.2 Phuong phap hién vach

Nguyén tic ctia phuong phap nay dya trén co s& s6 vach phd cia mot nguyén tb
xuat hién cang nhiéu khi ndng do cua nguyén t6 d6 trong mau cang 16n, nghia 1a ing
voi moi mot néng dd nhét dinh thi c6 mot sb vach phé xuat hién trong diéu kién thi
nghiém da dwoc chon phu hop d6i v6i mot nguyén t6 trong mot ddi twong mau nhat
dinh.

Vi du: ¢ nong d6 0,001% ctia Pb mau, va néu kich thich phd trong diéu kién hd
quang dong 10A thi chi cé ba vach cua Pb: 2614,20; 2802,00; 2833,06 A° xuét hién.

Vi vdy muén phan tich mot Miu Néng do
nguyén to néoqd('), trude hét ngNLI(‘yi ‘ta | ¢, e
cling phai chua‘}n bi mot dﬁ}f mau dau | c,
chtra nguyén t6 X dé voi nong d9, vi | ¢, 0001%
du: C; C,, Ca, Cy, Cs, Cg, Cs,...Va | <
Cac mau phan tich C,, Cy, trong = ((::3 0.005%
cung diéu kién. Sau d6 ghi phd cua | c: 0,01%
cac mau do6 trong diéu kién di chon. | ¢,

Quan sat phd thu dugc cta tit ca cac I ¢ 005%

ndéng do xem ¢ mdi ndng do c6 bao Il (c:: 0.1%

nhiéu vach phd cua nguyén t6 phan | c

tich xuét hién va lap mdt bang hién 1 c 0,2%

vach cua chliing ing v6i tung néng do. ;V(Cu";;247,54§,)

Bang nay duoc dung dé phén tich (Vach phan tich)
nguyén t6 d6 sau nay. Bang 6.8 1a mot Hinh 6.5

vi du vé xac dinh Pb trong quing theo Xac dinh Cu trong nudc khoang theo
phuong phép nély. phuong phap so sanh

120

CuuDuongThanCong.com https://fb.com/tailieudientucntt


http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt

Bang 6.8

Vi du vé xac dinh Pb theo phwong phap hién vach

Nong d6 Ph (%) S6 vach xuat hién tuong (mg (A°)
C, 0,001 2614,20 ; 2802,00 ; 2933,06
C, 0,005 Ba vach trén 1o, c6 thém vach 2663,17 (mo)
C; 0,01 Bén vach trén 13, ¢6 thém vach 2873,30
C, 0,05 Nam vach trén ro nét.
Cs0,1 Nam vach trén r6 nét va thém vach 2474,38
Cs 0,5 Sau vach trén ro, thém 2393,61 (con mo)
C; 1,0 Ba vach dau to, nhoe, thém 2401,95; 2443,86
Cg 1,5 Ba vach dau nhoe, cac vach sau dam.
Cx Xuat hién: 2614,20; 2802,00; 2933,06;2633,17.

Phuong phap nay don gian, d& thyc hién va dugc ung dung rat rong rii, dic biét
1a trong nganh dia chat, vi ta chi can lap bang phd cac vach phd xuat hién lan dau tién,
sau d6 co thé st dung bang nay dé phan tich nguyén d6 trong cac lan sau, ma khong
phai ghi pho lai cia mau dau. Trong hai phuong phap ban dinh luong da trinh bay, thi
phuong phéap hién vach duoc sir dung rong rdi, nhat 1a trong nghanh dia chét, vi
phuong phap d6 dé thuc hién va c¢6 nhiéu wu diém.

6.3 Phan tich quang phd phat xa dinh lwong
6.3.1 Phwong phap dwong chuian

Phuong phap dudng chuan dya theo phuong trinh co ban ciia phép do phd phat

xa nhu da chi ra trong chuong II 1a:
[=a.Cb (a)
hay S =y.b.log C + k (b)

Trong diéu kién b: 1, thi day 1a phuong trinh ciia dudng thang c6 dang: y=a.x va

y:ax +b.
Phuong trinh (a) 1a d6i voi nhimg may do duoc truc tiép cuong do phat xa IM
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ctia vach phd, con phuong trinh (b) 13 trudng hop do d6 den S ctia vach phd trén kinh
anh.

Nhu vay, mudn xac dinh néng do C, ciia mot nguyén 6 X trong mdt mau nao do,
truée hét chiing ta phai chuan bi mot diy mau dau cé chira nguyén t6 X voi néng do
Cy, Gy, Ca, Cy,...Va C, trong cung mot diéu kién nhu cac mau phan tich. Song dé dung
1 duong chuan, trong thuc nghiém, it nhét can ba mau dau.

Vi thé phuong phap nay goi 14 phirong phdp ba mdu dau, tic 1a sb mau dau can
thiét dé dung mot duong chuan. Nhung trong thuc té, ngudi ta hay ding 5 miu du,
cling vi thé phuong phép nay dugc goi mot tén chung 13 phuwong phdp dwong chudn.

Sau khi chuan bi xong cic mau diu va miu phén tich, tién hanh hoa hoi, nguyén
tr hoa, kich thich phd, va ghi phd cta cac mau d6 theo nhirng diéu kién pha hop da
dugc chon (theo mot quy trinh phan tich).

Tiép d6 chon mot cip vach phan tich dé do d6 den S hay chon vach phén tich dé
do cuong do I, theo mot trong hai phuong trinh co ban trén tiiy thudc vao hé thong
trang bi ctia phong thi nghiém. Tinh cac gia tri trung binh ctia cudng d6 vach phd Ik

hay d6 den AS tuong g vdi ting nong d6. Nhu thé ta co:

Bing 6.9. Day chuin ciia phwong phap dwdng chuin

Chat Day chuan
1 2 3 4 5
Chat phan tich X C, C C, Cs Cs | Cs
Céc chat khac (nén, méi truong) Nhu nhau trong tat ca cac mau
Do Ix IO I] Iz I3 I4 15
bo S; So Si S, S3 Sy Ss
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ROi tir cac cap gia tri (As/log C)
hay (I,/C) ta dung duong chuan theo
hé toa do S - log C (néu phé ghi trén
kinh anh & cac may quang pho thé hé
1 va 2) hay [, - C. Buong nay chinh la
cac dudng chuan (hay duong cong lay
mau) dé xac dinh nong d6 C, chua
biét cia nguyén t6 phan tich X. Mudn
thé ta chi can dem céc gid tri AS, hay
I da co dat Ién tryc tung va tir do ké
dudng song song voi truc hoanh, nd
cat duong chuin tai diém A, tir diém
A nay ha duong vudng gbéc voi truc
hoanh, thi ta c6 duoc C, (néu do I)
hay 1a logC, (néu do S) rdi suy ra C
can tim (hinh 6.6).

Tir duong chuan trén, ngoai viée
xac dinh Cy chung ta ciing c6 thé xac
dinh duoc hé sb a trong phuong trinh
(a) va hé s6 k cling nhu y; hé s6 b
trong phuong trinh (b). Cu thé 1a:

Theo hinh 6.6a ta co:

a=tga (6.11)

Va theo hinh 6.6b ta co:

v.b=tga
va k 1a doan OD (6.12)

L
(@
I
CX
0 1 2 3 4 5 C
AS
®
AS,
r
D
logC,
0 logC, logC, logC, logC,
Hinh 6.6

Pudng chuin phan tich dinh luong
(a)- Théo quan hé | — C; (b)- Theo quan hé AS - logC

Phuong phép nay rat thuan loi khi phan tich hang loat miu cta cing mot ddi

tuong, vi chi can mot duong chuan la c6 thé xac dinh dugc rat nhi€u mau c6 nong do

C, chua biét.

Nhung mau phan tich va mau déu phai ghi phd trong cting mot diéu kién va trén

cung mot kinh anh. Vi thé néu phan tich nhiéu doi tuong ma moi ddi tuong chi mot

hodc hai mau thi ton mau dau, kinh anh, thoi gian,... P6 chinh la diém chua wu viét cia

phuong phap nay. Vi thé xuat hién phuong phap do thi khong doi. Song trong nhiing

diéu kién nhit dinh thi no ciing van 13 mot phuong phap duoc tng dung phd bién va cé

nhié€u wu viét.
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6.3.2 Phwong phap dd thi chuin khong ddi

Nguyén tic ctia phuong phap nay 13 mudn xac dinh mot nguyén té nao do, trude
hét ngudi ta ciing phai dung mot duong chuan nhu trong phuwong phap ba mau dau.

Puong chuin nay dugc goi 1a dudng chuan c¢b dinh (dudng chuan khong doi).
Nhung c6 khac 1 phd cta cic mau dau dé dung duong chuan dugc ghi trén mot kinh
anh riéng, goi 1a kinh anh co so; con phd ciia cac mau phan tich lai duoc ghi trén mot
kinh &nh khac, kinh anh thtr hai - kinh danh phan tich. Nhu vay, mubn xac dinh duogc
néng dd C, chua biét, ta phai chuyén cac gia tri AS,; tuong ung do vé cac gia tri AS,,
ctia kinh anh co s thi méi chiéu 1én d6 thi chuan dé xac dinh C, hay loa Cy duoc. Dé
giai quyét van dé nay nguoi ta c6 hai cach khac nhau:

- Cach thir nhit: Xac dinh hé s6 chuyén k theo cong thirc:
Sxo = k-le (613)

O day k duoc goi 1a hé sb chuyén cua gia tri d6 den cua vach phé gitta hai kinh
anh (kinh anh co s va kinh anh phén tich) trong ciing mét diéu kién thi nghiém.

Muén thé trén kinh anh phan tich ta ghi lai phé ctia mot mau dau, vi du néng do
Ca. Nhu thé trén kinh anh co s& ta d3 ¢6 ASy,.3, va trén kinh anh phan tich ta cling co

AS,5 va hé sb chuyén k s€ dugc tinh theo cong thic:

ASus g (6.14)
ASxF}

Sau khi c6 hé sb k ta dem né nhan véi cac gia tri do den AS,; trén kinh anh phan
tich ta s€ thu dugc cac gid tri d§ den tuong ung trén kinh anh co s¢ da dung duong
chuan. Bay gid chi chiéu cac gia tri d6 vao duong chuan ¢ dinh 1a tim duoc loa Cx.
ROi tir d6 suy ra C,.

- Cach thir hai: Tir thyc té phan tich
khi nghién ctru cac duong chuan nguoi ta
thiy rang, trong cing mot diéu kién thi
nghiém, ddi v6i mot nguyén té khi do trén
mot cap vach phan tich, thi duong chuin
dung dugc tir diy phd ciia cic mau dau ghi
trén cac lan khac nhau cua mot loai kinh
anh, déu 1a nhitng dudng thang song song
v6i nhau hodc trung nhau (hinh 6.7), nghia

la cac duong do co cung hé so6 goc.

Phuong phap dd thi khong dbi rat phu Hinh 6.7
hop déi voi phép phan tich hang loat mau tir Cac dudng chudn cGia day mau diu theo méi
ngay do

ngay ndy qua ngay khac, vi trong mdi ngay
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phan tich chung ta khong phai ghi phd lai
ctia toan bo diy mau dau, nén tiét kiém duge
thot gian, dién cuc, mau chuén va kinh anh,
nghia 1a c6 tinh kinh t& hon phuong phap
duong chuan. Tuy thé, nhung phuong phap
duong chuan (Ba miu dau) hay phuong
phap duong chuan c¢é dinh déu gidng nhau &
chd déu phai chuan bi mot diy mau dau c6
du diéu kién ciia mau dau trong phép phan
tich quang pho dinh lugng. Piéu nay nhiéu
khi khong thuc hién dugc. Dac biét ddi voi
nhitng truong hop mau phan tich c6 thanh
phan phirc tap ma ching ta chua thé biét
duoc chinh xac.

M

D

Hinh 6.8

Budng chuin ¢8 dinh (1) va dudng chudn phan

tich (11)

Vi thé cling khong thé chuin bi duge mot day mau dau co thanh phﬁn hoa hoc va

vat 1i ddng nhit voi mau phan tich. D6 1a thyc té va trong nhitng truong hop do thi anh

hudng nguyén t6 co s¢ va nguyén t thir ba dén két qua phan tich 1a rat rd. Piéu nay

thé hién rd khi xac dinh cac nguyén td vi lugng. Liic ny chiing ta phai hodc 1a thay doi

nén ciia mau (modify matrix) néu cach nay c6 hiéu qua, hay 1a diung phwong phap

thém tiéu chuan.

6.3.3 Phwong phap thém tiéu chuén

Nguyén tic ctia phuong phap thém 1 mudn xac dinh mot nguyén té phan tich X

nao d6 trong mau phan tich, ngudi ta ding ngay mau phan tich lam nén dé chuan bj

mot ddy mau dau bang cach 1dy mot luong chinh xdc miu phan tich va thém vao d6

nhitng lugng phi hop va theo timg bac ciia nguyén t6 X. Néu goi mau phan tich c6
nong do 1a C, thi ddy mau chuan d6 s& 1a (bang 6.10):

Bang 6.10
Diy chuin ciia phwong phap thém

Chit C, C C, Cs C, Cs
Chat PT X Cy Cy Cy Cy Cy Cy
X thém vao 0 AC, | AC, | AC AC, AC,
Chat khac Nhu nhau tat ca

Po duoc I, Iy I, I, I; I4 Is

Hay do S, S Sy S, S; Sy Ss
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Trong do6 cac gia tri AC,, AC,, AC3, AC4la néng do duogc thém vao cua nguyén tb
phan tich X dudi dang mot hop chit c6 dang lién két phu hop nhu trong mau phén tich
va theo cip sb cong.

Sau d6 ciing tién hanh ghi pho cua ddy mau d6 theo nhitng diéu kién phu hop,
chon mét cap vach dé do d6 den S hay gia tri cuong do I, tuong tng. Nhu vay tng véi
mdi ndng d¢ ta ciing s& c6 duoc nhu trong bang trén.

Pén day chung ta dung phuong phap ngoai suy dé xac dinh nong do Cy chua biét
trong mau phan tich. Theo phuong phap nay, dé xac dinh C, chiing ta phai ding dudng
chun theo hé toa d6 I, - AC. Nhu vay, néu cuong do vach phé I;, duoc do truc tiép thi
cong viéc s& don gian, ta dung ngay dugc dudng chuan I, - AC tir nhimng gia tri I, da
do dugc. Nhung néu do theo cac gia tri AS thi ching ta tinh dé chuyén cac gia tri AS
do6 thanh gia tri [, twong g theo cong thurc:

v.log.I=AS (6.15)

ROi sau d6 ciing dung duong chuan nhu trén I, - AC. Pudng chuin vira dung
dugc 1a mot duong théng. N cit truc tung tai diém c6 toa do (Ix, Cy). Bay gio mudn
xéac dinh Cy ta chi viéc kéo dai dudng chuan d6 & phia ndong d6 nho, duong chuin nay
s& cat truc hoanh tai mot diém C, . D6 chinh 1a gia tri né)ng d6 C, can tim (hinh 6.9).

Ta ciing c6 thé xac dinh C, theo cach khac, nghia Ia tir gbc toa do chung ta ké
duong song song véi dudng chudn va tir gia tri Iy ching ta ké dudong song song véi
tryc hoanh; hai duong nay cét nhau tai diém B. Tir B ké duong vudng goc véi truc
hoanh, né cét truc hoanh tai C,. D6 chinh 1a gia tri néng dd C, can tim.

f 0 AC, AC, AC, AC, C(ppm)

4inh 6.9
94 thi chuan ctia phuang phap thém

- Xac dinh y: Nguyén tic dwa theo hai miu chuan da biét chinh xac nong do vi
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du: C.,C, (C, > Cy).
Nhu vay ta co: AS, =v.blog C, + k (a)
AS;=y.b.logC, +k (b)
Ly (a) trir (b) ta co:
(AS,; — AS;) =v.b(log C; - log Cy)

, (AS, —AS,)
Dodotasuyra: y=——
log(C,/C))
vib=1
6.3.4 Phuwong phip theo 1 miu chuin

a) Khi co mau chuan

Trong nhimg truong hop don gian, ching ta khong can pha mot diy chuan dé
dung dd thi chuin, ma c6 thé tinh ngay gia tri C, nho mdt mau chuan Cl cua chét phan
tich, nghia la chung ta cé:

Véi mau phan tich: I, =a.Cy (a)
Véi mau dau: I, =a.C, (b)
Do d6 dem (a) chia cho (b) chung ta co:
Cy = (IW/1,).C4 (6.17)

Nhu vay khi do dugc gia tri I va I ta co ti s6 cua chung, va chi vi¢c nhan noé véi
gia tri C11a chung ta co gia tri ndng do C, phai tim theo biéu thuc (6.17).

Nhung can phai nhé ring, néu do S trude hét phai tinh chuyén céac gia tri AS sang
cac gia tri cuong do I twong ng réi mai tmg dung dugc phuwong phép nay, gia tri nong
d6 chuan CI va ca nong do chat phén tich phai nam trong ving tuyén tinh cua phép do
xac dinh chat d6 ma chung ta da biét rd trude.

b) Khi khéng ¢6 mau chudn

Trong truong hop nay, chung ta ciing khéng can pha mot diy chuan dé dung dd
thi chuan, ma dung ngay 1 mau phan tich 1am nén dé chuin bi mot mau phan tich va 1
méu thém chuin theo phuong phap thém va tinh ngay gia tri C, nhd mot lwong chuan
AC; ctia chit phan tich duoc thém vao. Nghia 1a ching ta co:

V&i mau phén tich khong thém chuén: Iy=a.Cx (a)
V6i miu dau phan tich c6 thém chuan: Len =a(Cyx + ACy)  (b)
Do d6 dem (a) chia cho (b) chung ta co:

Ciing = [L/(Ien — 1)]AC, (6.18)
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Nhu vay khi do dugc gia tri I, va I, ta ¢6 tinh dugc néng do C phai tim theo
biéu thirc (6.18).

Nhung can phai nhé rang, néu do S trudc hét phai tinh chuyén cac gia tri AS sang
céc gia tri cuong do I tuong tng rdi mdi ung dung dugc phuong phap niy va gia tri
noéng d6 chuan Cl va ca ndong do chat phan tich phai nam trong vung tuyén tinh cua
phép do xac dinh chat d6 ching ta da biét.

Trén day 1a cac phuong phap dinh luong chii yéu hay dugc s dung. Tat nhién
mdi phuong phap déu co nhitng wu diém va nhuoc diém nhét dinh cia né, va ngudi
dung tuy diéu kién ma ap dung cho thich hop.

6.4 Cac phwong phap xic dinh gian tiép bing AES
6.4.1 Nguyén tic

Dé xac dinh gian tiép cac chat khong co phd phat xa nguyén tir theo phép do phd
phat xa nguyén tir, nguoi ta thuong dua theo mot trong hai nguyén tic sau ddy va mg
v6i mdi loai nguyén tic d6 nguoi ta c6 mot kiéu xac dinh riéng nhat dinh theo ban chat
ctia chat phan tich.

- Céach 1: Cho chét can phén tich X (can xac dinh) tic dung véi mot thude thir 1a
mubi ciia mot kim loai co phd phat xa nguyén tir trong nhitng diéu kién thich hop va
phan g nay co tinh chét dinh luong hoan toan. Vi du: Bé xac dinh Ion CI, nguoi ta
cho mau c6 Ton Cl tac dung véi dung dich AgNO; trong méi trudng axit HNO; 2%, dé
sinh ra két tia AgCl theo phan ting:

C™ +Ag =AgCIT

Sau d6 loc hay li tnm lay két tia AgCl, hoa tan nd trong dung dich NH,OH 5%
va xac dinh ham lujng Ag trong dung dich nay, roi suy ra ndng do 16n C~, vi theo
phén tmg trén, 1 Ion Cl s& twong tac v6i 1 Ion Ag'.

- Cach 2: Dya theo hi¢u ung cua chét can xac dinh trong moQt vung néng dd nhat
dinh, n6 lam gidm hay lam tang cuong do vach phé phat xa ciia mot kim loai mgt cach
tuyén tinh. Vi du: Dé xac dinh Anion F'" ta do phd phat xa cua nguyén té Mg ndng do
2 ppm, vi trong viing ndng d6 Anion F'" tir 2 - 20 ppm, thi cuong d6 vach phd phat xa
Mg - 285,20 nm s& bi giam mdt cach tuyén tinh theo su ting ndng do F.

6.4.2 Cac phwong phap phan tich gian tiép

6.4.2.1 Theo nguyén tdc thir nhdt

1. Theo phan tng tao két tiia khong tan

Theo loai phan Uing nay, nguoi ta cod thé thuc hién céc phan Ung hoa hoc ¢o tinh
chét dinh luong da biét, nhu:

- Tao két tiia 1a mudi khong tan
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Céc phan tmg két tia dinh luong trong hoa hoc thi ¢6 rat nhiéu, vi du nhu phan
ung tao két tua: AgCl, AgBr, Agl, PbSO,, BaSO,, v.v...Theo cach nay, nguoi ta léy
mot luong nhat dinh chat mau (theo Vml hay a mg) cho tac dung véi mot thude thir
thich hop va du du, trong diéu kién nhét dinh dé phan tng két tia xay ra hoan toan.
Sau d6 1i tnm hay loc tach két taa khoi dung dich, roi thue hién xéac dinh kim loai theo
mot trong hai cach sau:

+ Hoa tan két tia va xac dinh kim loai trong két tua, roi suy ra ham luong chét
phéan tich X.

+ Xac dinh luong kim loai thudc thir du sau khi két tia hét chat phén tich con lai.

Tir d6 suy ra lugng kim loai di phan Gmg vai chat phan tich X, va tinh ham luong
chat phan tich X.

Cach nay thuong duogc st dung dé xac dinh cac mudi: Halogen (F, Cl, Br, 1),
sunphat (SO4>), photphat (PO,>), oxalat (C,047), v.v... Sau ddy 1a cac phan tng do.

e C™+Ag — AgCl{ dé xac dinh Anion Cl1-

e Br+Ag" — AgBr{ dé xac dinh Anion Br-

e I + Ag" — Agl | dé x4c dinh Anion r

o (C,0,°-+ Ca”" — CaC,0,4 ¥ dé xac dinh Anion C,04>

e PO, + Ca’ — Ca3(POy), ¥ dé xac dinh Anion PO,

° SO42' +Ba’" > BaSO, 4 dé xac dinh Anion SO42'

e SO, +Pb”" — PbSO, ¥ d xé4c dinh Anion SO,~

e PO, +Mg*" + NH,+ — MgNH,PO, | dé xac dinh Anion PO,

Vi du: Pé xac dinh ham luong Anion Cl~ trong nuéc, ngudi ta lay 100 ml mau
nude, thém 5 ml HNO; 65%, thém 2 ml dung dich AgNO; 5 mg/mL Ag (luong Ag
thém vao 14 10 mg), lic déu, dé sinh ra két tiia AgCl theo phan tmg;

C™ +Ag" > AgCl{

Lam mudi két tiia, sau d6 loc hay li tnm 14y két tua AgCl, rira sach két tia bang
10ml HNO;3; 1%, thu nudc loc va nudc rira dinh muc thanh 100 ml bﬁng dung dich
HNO; 1%, va xac dinh luong Ag du trong dung dich nay bang phép do phd phat xa
ctia nguyén t& Ag. Nhu thé ta tinh duoc luong Ag, va suy ra luong Ag da phan tng véi
mudn Cl, sau d6 tinh ham lugng mudn Cr trong mau nudc, vi theo phan tng trén, 1
Ton Cl s& twong tac véi 1 Ion Ag'.

- Tao két tiia 1a sunphua khéng tan

Mot s chat, vi du céac hop chét hitu co, duoc phérn thudc ho thioo (c6 chtra Ion
s%, trong nhiing diéu kién thich hop co thé tac dung véi mot s6 Ton kim loai tao ra hop
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chat sunphua khong tan, va cling dugc st dung dé xac dinh cac chét hiru co do.

Vi du: Dé xéc dinh vitamin B (trong 1 phan tir Bic 1 Ion $*), ngudi ta lay a mg
mau c6 B cho tac dung v6i b mg NaPbO, trong méi trudng KOH néng chay trong dng
nghiém, phan tng sinh ra PbS rat dinh lwong 1a ct 1 phan tir By, thi bao gid ciing tao
ra 1 phan t PbS.

1 phan tt vitamin B, + NaPbO, — PbS{

Sau d6 hoa tan hon hop phan mg trong 20ml dung dich NH,4C,,%, loc va rira két
ta PbS, hoa tan két tia PbS trong 15 ml HNO; 1/1, dinh mic thanh 25 mg va xac dinh
Pb trong dung dich nay. Sau d6 suy ra ham luong vitamin Bi trong mau a mg. theo
phan Gng trén.

Phan {mg nay trudc ddy da duoc dung dé xac dinh vitamin B, cling nhu ham
luong penicillin trong thudc, hay trong cac san pham thyc pham, bang phuong phap
khdi luong, nén chi xac dinh dugc ham lwong 16n, va tién hanh rat 1au cac thao tac két
tha, sy kho, can két qua. Hién nay nho phép do phd AES hay AAS, xac dinh duoc ca
ham lugng nho, ma lai nhanh.

2. Theo phan tng khir mudi kim loai

Pay chinh 13 phan tng trang guong, phan tmg khir Ion Ag vé Ag" kim loai, ding
thudc thir Tulen, 13 phan tng dé xac dinh cic chat andehit. Vi thé phan tmg nay cha
yéu duoc dung dé xac dinh ham luong cac chat co chiic andehit trong phan tir. Trong
phan tmg nay, ci 1 nhém chtrc andehit - CHO trong phén tir chét, thi luén giai phong
ra 1 nguyén tor Ag.

R~ (CHO), + n(Ag") — nAg, ¥

Vi thé cach nay hién nay duogc st dung dé xac dinh cac hop chét hitu co c6 chtra
andehit dang R-(CHO),, chii yéu 1a theo phan ung trang guong.

Vi du: Bé xac dinh ham lugng andehit fomic, ta léy V ml mau cho tac dung voi
V ml thudc thir Tulen, khi dun néng nhe, qua trinh khir Ion Ag" xay ra theo phan tng:

HCHO + Ag" —> A go

Nhu véy, kim loai Ag dugc giai phong va bam vao thanh 6ng nghiém. Sau do
loai bo dung dich, hoa tan két tha Ag kim loai béng 10 ml axit HNO; 1/1 néng, dun
nhe cho tan hét, dinh mic thanh 25 ml, va xac dinh Ag trong dung dich nay. Theo két
qua ndng do Ag, ta suy ra ham luong andehit trong V ml mau theo phan tng trén.

3. Theo phan &rng hoa tan m{t kim loai

Mot s6 chat, ma chu yéu & day 1a cac axit hitu co c6 kha ning hoa tan cac kim
loai hoat dong nhu Cd, hay Zn rat dinh lugng, nén cling dugc str dung dé xéac dinh no,
theo phan {mg tao ra mudi tan nhu sau:

2R-(COOH) + Zn — (R-CO0),Zn
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Sau d6 li tnm ldy dung dich mudi nay va xac dinh ndng d6 Zn bang phép do phd
phat xa ctia Zn, rdi suy ra ndng d6 (ham luong) axit R-COOH di tac dung véi Zn kim
loai sinh ra dung dich mudi Zn(R-COO0O),.

4. Theo phan {rng tao hop chit phirc bén chiét dwoc

Céch nay dung dé xac dinh mot sé Anion, hay chét hitu co, nghia 1a cac Anion
nao co thé tac dung dugc véi mdt Ton kim loai tao ra dugc mdt hop chat phtic bén
trong mot diéu kién nhat dinh va chiét ra duoc khoi dung dich mau, thi déu co thé sir
dung dé xac dinh cac Anion do.

Vi du: Xac dinh Anion CNS™ qua phan tng ctia Anion nay véi dung dich mudi
FeCla trong moi truong pH=1, theo phan tng:

Fe’" + CNS — Fe(CNS)

Sau d6 chiét phirc Fe(CNS) vao dung mai etyl de va xac dinh Fe trong dich chiét
nay (c6 thé giai chiét phirc vao dung dich HCI 2M, va xac dinh Fe trong dung dich giai
chiét nay). Sau d6 ta ciing tinh dugc ndng d6 16n CNS trong mau phan tich.

5. Theo phan tng tao hop chat di da

Céch nay thuong dugc dung dé xac dinh P, Si, qua thudc thu molipdic trong moi
truong axit nudc dac 6M, dé sinh ra hop chét dj da ctia P véi Mo, ma chung ta da dung
trong phan tich hoa hoc dé xac dinh P trong dat trong bang phuong phap trung hoa.
Céch lam ciing hoan toan twong tu nhu thé, nhung & day sau khi c6 dugc hop chat két
tia di da cia P, nguoi ta hoa tan nd trong kiém 0,5 M va xac dinh ham luong cua
nguyén t& molipden, bang phd phat xa ctia Mo, sau d6 suy ra ham luong P trong mau
phén tich, theo phan ng sau.

PO, + NH* + MoO,> + HNO; — (NH4)’[P(M0;0,0)4] ¥

Hop chét di da cua P

6. Phan ung khir hop chét c6 nhém Nitro (-NO,)

Mot s6 hop chit Nitro trong méi trudng pH thich hop c6 thé bi khir vé& amin (R-
NO, —» R-NH,) béng kim loai hoat dong, vi du nhu Cd, Zn,... rat dinh lugng, va phan
ung nay da dugc str dung dé xac dinh mét sb hop chét hitu co ¢6 nhom nitro, vi du nhu
xac dinh Chloramphenicol, qua chuan d6 lwong Ion Cd(II) sinh ra trong phan g hay
do pho phat xa nguyén tir (AES hay ICP-OES) cua dung dich Ion kim loai Cd(II). Vi
du trong méi truong axit lodng (HC1 0,05M), bot kim loai x5p Cd khir nhém -NO, vé
NH,; hoan toan dinh lugng theo phan rng sau.

3Cd + R-NO, + 6HC] —» 3CdCl, + H,O + R-NH,

Chloramphenicol

Nhu véy sau khi phan tng két thuc, ly tnm lay dung dich Anion CdCl, va xéc
dinh Cd bang phép do AES va suy ra ham lugng Chloramphenicol theo phan tng trén.
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Vi cach nay co thé xac dinh duge Chloramphenicol dén d6 nhay 0,005 ppm.

Hoan toan tuong tu, nhiéu hop cht hitu co nitro déu c6 thé xac dinh gian tiép
theo phép do phd hap thu nguyén tir.

7. Theo phan {rng tao hop chit hydrua bay hoi

Pay 1a phan tng cia mot s Anion ctia mot sé nguyén té v6i nguyén tir hydro
moi sinh tao ra hop chét khi hydrua dang MeHn (véi n = 3,4,5,va 6). Vi du: HgH,,
AsHa, ASHs, SbH;, SbHs, SeH,, SeHs, TeH,, TeH;, v.v... Phan ung nay rat dinh
luong, trong nhiing diéu kién phii hop cho mdi chét. Vi thé no ciing duoc sir dung dé
xac dinh cac nguyén td Hg, As, Se, Te.. trong cic dbi twong khic nhau, nhu trong
quing, trong nudc, trong thuc pham,.. bang phép do pho phat xa va hap thu nguyén ti.
Song trudc hét 1a mau phan tich can duoc xur li dé dua cic nguyén to nay vé dang
mudi cta Ion tan trong dung dich nuéc moi truong axit, vi du HgCl,, SbCls, SnCly,
Na3AsOy, Na,SeOy, Na,TeO,. Sau do6 thuc hi¢n theo cac phan tng sau:

+ Véi Hg: HgCl, + Na,BH, + HCl — HgH,

+V6iAs:  ASO,” + Na,BH, + HCl —> AsH;
ASO4” + Na,BH, + HCl — ASH;

+ Vi Se SeO,”” + Na,BH, + HCI — SeH,
SeO4” + NA,BH, + HCI — SeHg

+Véi Te: TeO,” + Na,BH, + HCI — TeH,
TeO,> + Na,BH, + HCI — TeHs

Céc khi hydrua sinh ra trong cac phan tmg trén dugc khi argon dan vao hé thong
nguyén tir hoa miu cua may va do phd cua cac nguyén td theo cac diéu kién thich hop
cho mdi nguyén t6.

Theo ki thuat nay, hién nay nguoi ta c6 riéng mot hé phuong phap hoa hoi va
nguyén tir héa lanh qua viéc tao hop chét khi hydrua dé bi phan huy phuc vu viéc tach
va xac dinh cac nguyén t6 néi trén. Phuong phap nay c6 do nhay rat cao, ¢& 1-5 ng.
Céc hang san suat may do AES va AAS déu c6 ban bo trang bi cho ki thuét nay véi
cac kiéu khac nhau, tir don gian dén hoan chinh va tu dong.

6.4.2.2 Theo nguyén tac hai
1. Theo tic dung l1am giam cwong dd vach pho

Theo cach nay, nguoi ta cho chat phan tich X (cén xac dinh) tdc dung véi dung
dich mudi cta mot kim loai c6 phd phat xa nhay & mot ndng do nhat dinh phu hop va
khong ddi dé tao thanh hop chat bén, va hop chit niy s& lam giam cudong d6 vach phd
phat xa cua kim loai mot cach tuyén tinh trong mot vung néng d6 nhét dinh cua chat
can xac dinh X, nghia 1a ¢ day chung ta co cuong do vach phd (lac phd) co gia tri
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nm.Vi du dé xac dinh Anion F~ ngudi ta ding Mg ¢6 ndng d6 2 ppm (2 pg/mL) va do
vach phd phat xa ciia Mg-285,20 nm. va dinh luong F~ theo phuong phap duong
chuén. Dy chuén duogc pha theo bang sau.

Bang 6.11

Diy chuin dé xac dinh ndng d9 Anion F-

Céc chat C, | C C, | G| C4 Cs Cy
Ng do Mg(ppm) 2 2 2 2 2 2 2
Ng.do F (ppm) 0 2 4 6 8 10 Cy
HCI (%) 1 1 1 1 1 1 1

Céc chét khac nhu nhau

DPo I, (Mg285,20 nm) I, I I, I; I4 I5 I

Sau d6 dung duong chuin va phat hién ndng d6 16n F trong mau phan tich C,
(hinh 6.10).

I)‘ Il.
Cyx C C C G C4 Cs C(ppm)
CD
x2
C,
Cxi
C;
C,
Cs
Hinh 6.10a Hinh 6.10b
Cac pic phé Budng chudn phan tich F

2. Theo tac dung lam ting cwong dd vach pho

Ciing hoan toan tuwong ty nhu nguyén tic cta cach trén, nhung c6 khac 13 khi c6
mit cia chat phan tich X thi cuong do vach phé cua nguyén t6 kim loai lai duoc tang
tuyén tinh theo su ting ndng do ctia chat phan tich X c6 trong mau véi mot ving nhat
dinh.
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Vi dy: Trong mau dung dich thi pho phat xa ciia Zr, hay Ca khi c6 mat cia
glucose, amino axit, hay protein, v.v. trong ving néng do tir n.10™ - n.10” mol/l s&
duoc ting theo tuyén tinh. Tinh chit nay di duoc s dung dé xac dinh glucose trong
céc ddi tugng mau sinh hoc (hinh 6.11).

Bang 6.11

Diy chuin dé xac dinh ndng dj Protein

Céc chat Diy chudn
C | ¢ C, C; C4 Cs Cx
Nong do Ca(ppm) | 2 2 2 2 2 2 2
Protein (mm) 0 | 0,02 | 0,04 | 0,06 | 0,08 | 0,10 | Cy
HCI (%) 1 1 1 1 1 1 1
Cac yéu t6 khéc Nhu nhau tt ca, nhu moi truong, chat dém, v.v.
Do I,
I, I, I I3 Iy Is L
(Ca-422,70 nm)

x C,(ppm)

C, C, C, C; C4 Cs

Hinh 6.11a Hinh 6.11b
Cac pic phd Pudng chudn phan tich
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Phan 11

Chuong 7
NHUNG VAN PE CHUNG CUA PHEP PO ASS

7.1 Sw xuét hién phd hip thu nguyén tir

Nhu ching ta dd biét, vat chat duoc cdu tao boi cic nguyén tir va nguyén tir 1
phan tir co ban nho nhét con gitr duoc tinh chat ciia nguyén t6 héa hoc. Nguyén tir lai
bao gdm hat nhan nguyén tor nim & gitta va chiém mot thé tich rat nho (khoang
1/10.000 thé tich ciia nguyén tir) va cac dién tir (electron) chuyén dong xung quanh hat
nhan trong phan khong gian 16n ctia nguyén tir. Trong diéu kién binh thuong nguyén
tir khong thu va cling khong phat ra ndng lugng dudi dang cac birc xa. Luc nay nguyén
tir ton tai O trang thai co ban. Do 1a trang thai bén vimng va nghéo ning lwong nhét cua
nguyén tir. Nhung khi nguyén tir ¢ trang thai hoi ty do, néu ta chiéu mot chum tia sang
c6 nhitng budc song (tan sbi xac dinh vao dam hoi nguyén tir d6, thi cac nguyén tir tu
do d6 sé& hap thu cac buc xa co budc song nhat dinh ing ding véi nhiing tia birc xa ma
n6 c6 thé phat ra duoc trong qua trinh phat xa ctia nd. Liic ndy nguyén tir ¢a nhan ning
luong cua cac tia birc xa chiéu vao n6 va nd chuyén 1én trang thia kich thich c6 ning
luong cao hon trang thai co ban. D6 1a tinh chat dic trung ctia nguyén tir & trang thai
hoi. Qua trinh d6 dwoc goi 1a qud trinh hdp thu ndng heong cia nguyén tir tw do &
trang thdi hoi va tao ra phd nguyén tir ciia nguyén té do. Phé sinh ra trong qud trinh
nay dwge goi la phé hdp thy nguyén tir.

Néu goi ning luong cta tia sang da bi nguyén ttr hap thy 1a XE thi ching ta co:
AE =(Cy - E;) =hv (7.1)
hay la.
AE=h.c/A (7.2)
trong d6 E, va C,, 1a ndng lugng cua nguyén tr ¢ trang thai co ban va trang thai
kich thich m; h 13 hang s6 Plank; c 1a toc do cia anh sang trong chan khéng; A 1a do
dai song cua vach phd hép thu.
Nhu vdy, tmg véi mdi gia tri ning luong AE; ma nguyén tir da hap thu ta s& c6
mdt vach phd hap thu voi do dai song di dic trung cho qua trinh d6, nghia 1a phd hap
thu ctia nguyén tir cling 13 phd vach.
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Nhung nguyén tir khong hap thu tat ca cic bic xa ma nd ¢ thé phat ra dugc
trong qua trinh phat xa. Qud trinh hdp thu chi xdy ra déi véi cac vach phé nhay, cdc
vach phé dic trung va cdc vach cudi ciing ciia cdc nguyén té. Cho nén ddi véi cac
vach phd d6 qua trinh hip thy va phat xa 14 hai qué trinh nguoc nhau (hinh 7.1). Theo
phuong trinh (7.1), néu gia tri ndng lugng AE 1 duong ta c6 qua trinh phat xa; nguoc
lai khi gia tri AE 1a nm ta ¢6 qua trinh hap thu. Chinh vi thé, tiiy theo timg diéu kién cu
thé ctia ngudn niang lugng ding dé nguyén tir héa mau va kich thich nguyén tir ma qua
trinh ndo xdy ra 1a chinh, nghia 1a néu kich thich nguyén tu:

+ Bing ning luong C,, ta co phd phat xa nguyén tir,
+ Bang chum tia don séc ta c6 phd hap thu nguyén tir.

Trong phép do phd hap thy nguyén tir d4m hoi nguyén tir ciia mau trong ngon lira
hay trong cuvet graphit 1a moi trudng hip thu birc xa (hap thu ning luong cua tia biic
xa) Phan tir hap thy ning luong cua tia birc xa hv 1 cac nguyén tir tu do trong dam hoi
d6. Do d6, mudn c6 pho hip thu nguyén ti truede hét phdi tao ra dwoc ddm hoi nguyén
tir t do, va sau d6 chiéu vao né mot chum tia sang cé nhitng buée séng nhdt dinh iing
diing voi cdc tia phdt xa nhay ciia nguyén té can nghién ciu. Khi d6 cac nguyén tir ty
do s& hap thy ning luong ctia chim tia 6 va tao ra phd hap thu nguyén tir ciia nd.

__________ AV T T I TTTIT T T T T T T "_"_____‘Ern
+hvl
(photon)
-hv2
(photon)
+hy +AE -hy
(photon) (nhiét) (photon)
' 77
Hdp thu Phit xa Huynh quang
Qua trinh phat xa va hap thu ctia mot E(eV)
nguyén to E,; Muc nang luong & trang 5 Cs,Z=55
thai co ban; cm: Muc ning luong & trang l /¢ hod

thai kich thich; AE: Nang lugng nhan vao
(kich thich);

+ hv: Photon kich thich; Eot--—--H @

+ hv: Photon phat xa.

=]

(b
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Phét xa Kich thich

@

€)) Hap thy
Hinh 7.1

So d6 phéan b niing lwong trong nguyén tir

7.2 Cwong dd cia vach phd hap thu nguyén tir

Nghién ctru sy phu thudc ctia cuong do mot vach phé hép thu cia mdt nguyén td
vao nong d6 C cua nguyén t6 d6 trong mau phén tich, li thuyét va thuc nghiém cho
thdy rang, trong mot ving ndng do C nho cia chit phan tich, mdi quan hé giira cudng
d6 vach phd hip thu va ndng do N cua nguyén té d6 trong dam hoi ciing tudn theo
dinh luat Lambe Bear, nghia la néu chiéu moét chum sang cuong do ban dau 1a I, qua
dam hoi nguyén tir tw do clia nguyén td phan tich ndng d6 1a N va bé day 1a L cm, thi
chung ta co:

I=1e""" (7.3)
trong d6 K, 1a hé s6 hip thu nguyén tir cia vach phd tan s v va K, 1a dic trung
riéng cho timg vach phé hip thy ciia mdi nguyén té va né dugc tinh theo cong thirc:

A )

K =K,e™ o (7.4)

K, 1a hé s0 hap thu tai tnm cua vach pho tng voi tan so v,

A 12 nguyén tir luong ctia nguyén td hap thu birc xa.
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R 14 hang s6 khi.

T 14 nhiét d6 ctia mdi truong hap thu (°K).

Néu goi A, 1a cudng d6 cia vach phd hip thu nguyén tr, tir cong thuc (7.3)
chung ta co:

_logl,

A, =2,303.K,.N.L

hay la: A; =2,303.K,.N.L (7.5)

O day A chinh 1a d6 tit nguyén tir ciia chum tia sang cuong do I, sau khi qua moi
truong hap thu. A phu thudc vao ndng d6 nguyén tir N trong moi truong hap thu va
phu thudc ca vao bé day L cua 16p hip thy (bé diy chum sang di qua). Nhung trong
méy do phd hép thu nguyén tu, thi chiéu dai ciia dén nguyén tir hoa hay cuvet graphit
1a khong d6i, nghia 1a L khong ddi, nén gia tri A chi con phy thudc vao sd nguyén tir N
c6 trong moi trudong hép thu. Nhu vay cuong do ctuia vach phé hép thu s€ la:

A; =kL (7.6)

voi k =2,303.K,.L

trong d6 K 1a hé s6 thue nghiém, né phu thudc vao cac yéu td.

Hé sb hép thu nguyén tr K, ctia vach phé hép thu,

- Nhiét do ctia mdi truong hép thy, va

- Bé day cta méi trudong hap thu L.

Song cong thuc (7.6) chua cho ta biét mbi quan hé gitta cuong d6 vach phd va
noéng do C ciia nguyén té phan tich trong mau. Tirc 1a qua hé giita N va C. Day chinh
12 qué trinh hoa hoi va nguyén tir héa mau phan tich. Nghién ciru qua trinh nay, li
thuyét va thuc nghiém chi ra ring, mdi quan hé gitta ndng d6 N va ndng do C trong
mau phan tich dugc tinh theo biéu thirc sau:

FW.snR, o

OT.n,

N=3.10"x (7.7)

Pay 1a cong thirc tong quét tinh gia tri N trong ngon lira nguyén tir hoa mau theo
Winefordner va Vicker. Trong do:

F 13 téc d6 ddn mau vao hé théng nguyén tir hoa (ml/phut),
W 14 hiéu suét aerosol hoa mau,

s 1a hiéu suat nguyén tir hoa,

nR, 1a sb phan tir khi & nhiét 6 ban dau (ambient), T,(°K),

nr 12 s6 phan ttr khi ¢ nhiét d6 T(°K) cta ngon lira nguyén tir hoa,
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- Q la téc d6 cuia dong khi mang mau vao budng aerosol hoa (lit/phit),
- C 12 ndng d6 ctia nguyén t6 phan tich c6 trong dung dich mau.

Phuong trinh (7.6) cho ta biét mbi quan hé giira A va N, phuong trinh (7.7) cho
ta biét mbi quan hé giira N va C. Méi quan hé nay rat phirc tap, n6 phu thudc vao tat ca
cac diéu kién nguyén tir héa mau, phu thudc vao thanh phé‘ln vat li, hoa hoc, trang thai
ton tai cia nguyén té ¢ trong mau. Nhung nhiéu két quéa thuc nghiém chi ra rang, trong
mot gidi han nhét dinh ciia ndng d6 C, thi méi quan hé gitta N va C ¢6 thé duoc biéu
thi theo cong thuc:

N=K,.C" (7.8)

trong do6 K, la hé“mg s6 thuc nhiém, phu thudc vao tat ca cac diéu kién hoa hoi va
nguyén tir héa mau; con b duoc goi 14 hang sé ban cht, phu thudc vao timg vach pho
clia tirng nguyén td, b c6 gia tri bang 1 va nhoé hon 1, tirc 14 0 <b <=1. Gia tri b =1 khi
ndng d6 C nho va tng véi mdi vach phd ctia mdi nguyén t6 phan tich, ta ludn ludén tim
duoc mot gia tri C =C, dé b bat dau nho hon 1, nghia la tng voi:

+ Vung néng do C4 < C,, thi Iudn luoén c6 b = 1, nghia la mbi quan h¢ gitra
cuong do vach phd va ndng do Cy clia chét phan tich 1a tuyén tinh c6 dang cua phuong
trinh y = ax.

+ Ving ndng d6 Cy > Cythi Ay l¢ C
b ludn nho hon 1, tirc 1a b tién vé
0, tat nhién la khong bang 0. Nhu
vdy trong ving ndy mdi quan hé
giita cudong d6 vach phd va nong
d6 C, cua chat phan tich 12 khong
tuyén tinh.

Nén C, dugc goi la gioi han \ . . .
trén ctia ving tuyén tinh. 0 ! 2 3 4 > RO
, , Hinh 7.2
bén day két hop phuong

trinh (7.6) va (7.8) ching ta co6:
A; =a.Cb (7.9)

Méi quan hé gilta cudng dd vach phd Ay va néng do chét C,
AB: Viing tuyén tinh(b=1), BC:Vling khéng tuyén tinh (b<1).

trong do a = K.K, va dugc goi la héng s6 thuc nghiém, phu thudc vao tat ca cac
diéu kién thuc nghiém dé hoa hoi va nguyén tir hoa mau, nhu di trinh bay ¢ trén.
Chinh do thyc té niy ma trong mot phép do dinh luong xac dinh mot nguyén t6 phai
giit cho cac diéu kién héa hoi, nguyén tir héa mau 6n dinh va khong d6i. Phurong trinh
(7.9) dwoc goi la phiong trinh co s6 ciia phép do dinh lwong cdc nguyén té theo phéd
hdp thu nguyén tir ciia né. Pudng biéu dién cua phuong trinh nay c6 2 doan, mot doan
théng (trong doan nay b = 1), va quan h¢ gitta A, va C la tuyén tinh) va mét doan
cong, trong doan nay b <1 (hinh 7.2).
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7.3 Céu tric cia vach pho hap thu nguyén tir

Cac vach phé hép thu nguyén tur cling cé cAu tric nhat dinh nhu cac vach phé
phat xa tuong tng v6i né. Nhung vach phd hép thu thuong khong don sic nhu vach
phd phat xa. Diéu d6 ¢ nghia 12 d6 rong ctia vach phd hap thu thudong 16n hon do rong
ctia vach pho phat xa twong tng (hinh 7.3).

bo rong wvach phé hép thu Ax
dugc xac dinh boi nhidu yéu té va
no 1a tong nhiéu do rong riéng phan
clia cac yéu td khac nhau, mot cach
téng quat, d§ rong toan phén cua
vach phd hap thu bao gdm cac do

- BJ rong tu nhién, H,,.

- B¢ rong kép, Hy. A

- B4 rong Lorenz, H. Hinh 7.3
- Do rong chu tric tinh vi, H.. D6 rong clia vach phd phat xa (w1) va hap thu (w2)
Tt la:

Hi=(H, +Hy +H. + H.)

- B§ rong tu nhién, H,. Trong bdn yéu tb trén, do rong tu nhién H, dugc quyét
dinh boi hiéu s6 ctia bude chuyén giira hai mirc ning luong ctia nguyén tir & trang thai
co ban va trang thai kich thich. B rong nay phu thude vao thoi gian luu ctia nguyén tir
O trang thai kich thich, va dugc tinh theo cong thic:

H - (7.10)

trong d6 tm 1a thoi gian luu ciia nguyén tir ¢ trang thai kich thich m. Pa s cac
truong hop, do rong tu nhién cua vach phé hép thu thuong khong vuot qua 1.10%cm’!
(bang 7.1).

Bang 7.1

Do rong tu nhién ciia m¢t mot so vach pho hap thu

Vach phé hip thy ng.tir D6 rong Ha Noi (cm™1.10™)
Hg-253,70 nm 0,50
Na-589,90 nm 3,50
Cd-228,80 nm 2,70
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- b6 rong kép, H® khéc voi do rong tu nhién, d6 rong kép lai duoc quyét dinh
boi su chuyén dong nhiét cia nguyén tir ty do trong moi truong hap thu theo hudng
cung chiéu hay nguoc chiéu véi chuyén dong cia photon trong méi truong do. Vi thé
do rong nay phu thudc nhiéu vao nhiét d6 cua moi truong hép thu. Mot cach gﬁn ding,
do rong kép dugrc tinh theo cong thurec:

H,=1,76.10"v T/ 4 (7.11)
& day, T 1a nhiét d6 ctia méi truong hip thu (°K), A 1a nguyén tr luong cia
nguyén to hép thu birc xa va v, 1a tan sb trung tnm cua vach phé hép thu.

Nhu vay, do rong kép phu thudc vao ba yéu 6 T, A va v,. N6i chung, d6 rong
nay cua hiu hét cac vach phd hip thu nguyén tir thuong nim trong khoang tir n.107
dénn.10" cm™ (bang 7.2).

Bang 7.2

Do rong kép ciia mdt s6 vach phd hap thu

. Do rong Hy
Vach pho (nm) | Nguyén tirluong| o oo hiet ¢6 khac nhau (°K).10” cm’
2500°C 3000°° 3500°°
Li-670,80 7 5,70 9,10 22,00
B -249,80 11 1,20 22,00 48,00
Cs 825,10 133 1,00 1,60 4,00

- Po rong Lorenz, Hy: La yéu t6 thir ba gop phan mo rong do rong ciia vach phd
héap thu. Do rong nay dugc quyét dinh boi sy twong tac ctia cac phan tir khi co trong
moi truong hip thu voi sy chuyén muiic ning lugng cua nguyén tir hap thy buc xa &
trong moi truong do. B rong Lorenz Hy duogc tinh theo cong thirc:

H, =12,40.10%.P0> |—— (L + 1) (7.12)
mRT A M
trong do P.o laf ap luc khi va M la phan tir lugng cta khi dé trong moéi truong
hép thu H(G)2 1a tiét dién va cham hiéu dung gitra nguyén tu hép thu buc xa va phan tir
khi tac dung v6i n6 trong moi truong hép thu. V& ciu trc hinh hoc thi do rong Lorenz
cling c6 dang giéng nhu d6 rong ty nhién.

- Trén day 14 ba yéu té chinh quyét dinh do rong cua vach phd hap thy. Ngoai ra
con ¢6 cac yéu td khac, nhu sy m& rong do rong do cAu trac tinh vi ca 16p vo di¢n tu
ctia nguyén tir. Vi du, khi dam hoi nguyén tr hap thu ning luong duoc dit trong mot
tir truong hay trong mét dién truong, thi yéu té ndy méi thé hién rd. D6 13 hiéu tng
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Stark cta cdu triic nguyén tir. Hiéu Gng ndy ciing gbp phan lam ting d6 rong cua vach
phd hép thu. Do d6, mot cach day dii, d6 rong cta vach phd hap thu nguyén tir phai la:

th(Hn +Hd+Hl +Hc) (713)

Pay 1a cong thirc tong quat day du Az
cho d9 rong cua vach phé hép thu
nguyén tir. Nhung trong thuc té cia
phép do phd hép thu nguyén tir, khi
khong c6 tdc dung ctua tu truong }
ngoai va voi cac may quang phd co
do tan sic nho hon 2 A/mm, thi li

thuyét va thuc nghiém chi ra rﬁng, do

rong chung cia mot vach phé hép thu
chi do ba thanh phan dau (chiém trén
95%) cua biéu thuc (7.13) quyét
dinh;

Hinh 7.4

C4u truc cha vach phé hap thu

nghia la chung ta co:

H,=(H, + Hy + H)) (7.14)

Diéu nay hoan toan dung dbi véi hau hét cac vach phd cong hudng trong didu
kién moi truong hap thu c6 nhiét do tir 1600 - 3500°C va 4p suét 1a 1 atm. O day, phan
trung tnm cua vach phé l1a do d6 rong ty nhién H, va d¢ rong kép Hy quyét dinh, phﬁn
rong Lorenz quyét dinh (hinh 7.4).

Trong téng do rong do, do Ax

rong H, chiém 45- 50 % con lai 1a
cua do rong Hy (25%) va H
(20%). Con do rong H. thuong
khong dang ké, n6 chi c¢6 y nghia /
khi nguyén tir dugc dat trong mat J !

tur truong manh. e AN

- ~

- Ngoai nhitng nghién ctru trén, dé

so sanh d§ rong cua cac vach phd |, w7«

hap thy voi nhau nguotl ta thuong Nifa d6 rong cGia vach phd hap thu va phat xa
dung dai luong ntra d§ rong cua (w12 1a nira d6 rong ciia vach phé)

vach pho (W1/2).

D6 1a 6 130 rong cia vach phd hap thu & vi tri ing v6i mot nira (1/2) cia hé s6
hép thu céc dai K, (hinh 7.5). Gié tri ndy cia vach phé hép thu Iudén luon 16n hon cua
vach pho phat xa twong tng, tirc 1a vach phd hap thu c6 do rong 16n hon vach pho phat
xa nguyén tir tuong ung véi nd, vi & vach phd phat xa, do rong tu nhién H, quyét dinh
dén 90% tong do rong chung cia vach pho.
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7.4 Nguyén tic va trang bi ciia phép do AAS

Phuong phap phan tich dya trén co s& do phd hap thu nguyén tir cia mot nguyén
t6 dwoc goi 1a phép do phd hap thu nguyén tir (phép do AAS). Nhu trong muc 7.1.
ching ta da nghién ctu, co s& li thuyét cua phép do nay la sy hép thu nang lugng (btrc
xa don sic) cua nguyén tir tu do ¢ trong trang thai hoi (khi) khi chiéu chim tia buc xa
qua dam hoi ctia nguyén tb dy trong moi truong hap thy. Vi thé muén thyc hién duoc
phép do phd hap thu nguyén tir cia mot nguyén t can thyc hién cac qua trinh sau day:

1. Chon cac diéu kién va mot loai trang bi phu hop dé chuyén mau phan tich tir
trang thai ban du (rdn hay dung dich) thanh trang thai hoi ctia cac nguyén tir tu do.
D6 la qud trinh héa hoi va nguyén tir héa mdu. Nhing trang bi dé thuc hién qua trinh
nay duogc goi 1a hé thong nguyén tir héa miu (dung cu dé nguyén tir hoa mau). Nho do
chung ta c6 dugc dam hoi ciia cic nguyén tir tu do cia cic nguyén td trong miu phan
tich. Pam hoi chinh 1a méi trudng hap thu birc xa va sinh ra phd hip thu nguyén ti.

2. Chiéu chum tia sang buc xa ddc trung ciia nguyén t6 can phan tich qua dam
hoi nguyén tir vira diéu ché dugc & trén. Cac nguyén tir cia nguyén t6 can xac dinh
trong dam hoi d6 s& hap thu nhiing tia birc xa nhat dinh va tao ra phd hép thu ciia no.
O déy, phan cudng do cua chum tia sang da bi mot loai nguyén tir hap thu 13 phu thudc
vao nong do ciia nd & moi truong hap thy. Ngudn cung cip chum tia sang phat xa cua
nguyén t6 can nghién ctru goi 12 ngudn phat birc xa don sic hay biic xa cong huong.

3. Tiép d6, nhd mot hé thdng may quang phd ngudi ta thu toan bd chum sang,
phan 1i va chon mdt vach phd hap thu ctia nguyén t6 can nghién ciru dé do cudng do
cua no. Cuong do do chinh 1a tin hi¢u hép thu cua vach phé hép thu nguyén tir. Trong
mot gidi han nhét dinh cua néng do C, gia tri cudong do nay phu thudc tuyén tinh vao
ndng do C cua nguyén td & trong mau phan tich theo phuong trinh (7.9).

Ba qué trinh trén chinh 12 nguyén tic ciia phép do phd hap thu nguyén tir. Vi vy,
mudn thuc hién phép do pho hap thu nguyén tir, hé thong méay do phd hap thu nguyén
tir phai bao gdm céc phan co ban sau day:

- Phan 1. Ngudn phat tia phat xa cong hudng ctia nguyén té phan tich (vach phd
phat xa dic trung ctia nguyén t6 can phén tich), dé chiéu vao méi trudng hap thy chira
cac nguyén tir tu do ciia nguyén t6. Do 1a cac dén canh rdng (HCL), cac dén phong
dién khong dién cuc (EDL), hay ngudn phat birc xa lién tuc da duoc bién diéu (xem
muc 9.1. chuong 9).

- Phan 2. Hé théng nguyén tir héa mau phan tich. Hé thong nay dugc ché tao
theo hai loai ki thuat nguyén tir héa mau. D6 1a ki thuat nguyén tir héa bang ngon lira
den khi (luc nay ta c6 phép do F-AAS) va k¥ thuat nguyén tir hda khong ngon lura (ltc
nay ta c6 phép do ETA-AAS).

Trong ki thuat nguyén tir hoa bang ngon lira, hé thong nay bao gdm:
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+ B6 phan din miu vao budng aerosol hoa va thuc hién qué trinh aerosol hoa
mau (tao thé sol khi).

+ Pén dé nguyén tir hoa mau (Burner head) dé dét chay hdn hop khi c6 chua
méu & thé huyén phu sol khi (hinh 7.6).

Nguoc lai, khi nguyén tir hoa mau bang ki thuat khong ngon Itra, nguoi ta thudng
ding mét 16 nung nho bang graphit (cuvet graphit) hay thuyén Tangtan (Ta) dé nguyén
tr héa mau nho nguén niang luong dién co6 thé thip (nho hon 12 V) nhung né c6 dong
rat cao (50-800 A).

Perkin Elmer Burner

Hinh 7.6
H¢ thong nguyén tir h6a miu trong ngon lira

(1) Pén nguyén tir hoa mau, (2) Mang bao hiém, (3) Pudng thai phan mau thira,
(4) Puong din chit oxi héa, (5) Puong din miu vao budng aerosol hoa, (6) Puong
dan chét chay C,H,, (7) Vién bi tao bui aerosol.

- Phén 3. Hé théng may quang phé hép thu, né 1a bo don sic, ¢6 nhiém vu thu,
phan li va chon tia sang (vach phd) can do hudng vao nhan quang dién dé phat hién tin
hiéu hap thu AAS ciia vach pho.

- Phin 4. Hé thong chi thi tin hiéu hp thy cta vach phd (tic 13 cudng do cua
vach phd hap thy hay ndng d6 nguyén t6 phan tich). Hé thong c6 thé 1a cac trang bi:

+ Pon gian nhat 13 mot dién ké chi nang luong hap thy (E) cta vach pho,
+ Mot may tu ghi luc cia vach phd,

+ Hodc bo hién sb digital,

+ Hay bd may tinh va may in (printer).

+ Hodc may phan tich (Intergrator).
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Véi cac may hién dai con c6 thém mdt microcomputer hay microprocessor, va hé
thong phan mém. Loai trang bi ndy c6 nhiém vu diéu khién qua trinh do va xtr li cac
két qua do dac, v& dd thi, tinh ndng do cua miu phén tich, v.v... Mot cach tom tit,
chung ta c6 thé minh hoa mét hé théng médy do phd hip thu nguyén tir nhu so dd trong
hinh 7.7.

Bo phit hién
|
2 3 4
1
D: 7. | \ N\ —{ o) )——{ >
7 N\
Nguén
E Bo don sic He dien tir
He¢ guong He¢ guong
b)
B¢ phiét hién
|
2 3 4
1
= — = >
Nguén
I E ‘ B0 don sic He dién tr
He guong He guong
a)

Hinh 7.7
So d6 nguyén tic cAu tao hé thong may AAS.

a) H¢ 1 chum tia; b) H¢ 2 chum tia

1- Ngudn phat tia birc xa don sic; 2- Hé thong nguyén tir héa mau; 3- Hé thong
don sic va detetctor; 4- BO khuéch dai va chi thi két quéa do; 5- Microcomputer.
7.5 Nhirng wu va nhwoe diém ciia phép do AAS

Ciing nhu cac phuong phap phan tich khac, phuong phap phan tich phd hip thu
nguyén tir cling c6 nhitng uu diém va nhuoc diém nhat dinh. Cac uu diém va nhuoc
diém d6 la:

- Phép do phd hép thu nguyén tir ¢6 do nhay va do chon loc twong ddi cao. Gan 60
nguyén t6 hoa hoc c6 thé duge xac dinh bang phuong phap nay véi do nhay tir 1.10™
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dén 1.10° %. Bic biét, néu st dung ki thuat nguyén tir héa khong ngon Itra thi c6 thé dat

dén d6 nhay n.107% (bang 7.3). Chinh vi ¢6 do nhay cao, nén phwong phap phén tich

nay da dugc sir dung rat rong rai trong nhi€u linh vyc dé xac dinh lugng vét cac kim loai

Dic biét 1a trong phan tich cac nguyén td vi lwong trong cac ddi trong miu y hoc, sinh

hoc, ndng nghiép, kiém tra cac hoa chét co do tinh khiét cao.

Bang 7.3

P nhay ciia cac nguvén to theo phép do AAS

N, Nguyén tb F-AAS ETA-AAS
A(nm) Flame | D¢ nhay (ng/mL) D0 nhay (ng/mL)
01 Ag-328,10 AA 0,05 0,10
02 Al-309,30 NA 0,10 0,50
03 Au-242,80 AA 0,05 0,05
04 Ba-553,50 NA 0,10 0,50
05 Be-234,90 NA 0,10 0,30
06 Bi-223,10 AA 0,10 1,00
07 Ca-422,70 AA 0,05 0,05
08 Cd-228,80 AA 0,03 0,04
09 Co-240,70 AA 0,10 1,00
10 Cr-357,50 AA 0,10 0,80
11 Cu-324,70 AA 0,04 0,05
12 Fe-248,30 AA 0,08 0,10
13 K-766,50 AA 0,05 010
14 Mg-285,20 AA 0,03 0,10
15 Mn-279,50 AA 0,05 0,06
16 Na-589,60 AA 0,03 0,05
17 Ni-232,00 AA 0,10 0,10
18 Pb-283,30 AA 0,10 0,20
19 Sr-466,70 AA 0,08 0,20
20 Si-251,60 NA 0,30 1,00
21 Zn-213,90 AA 0,03 0,10

Ghi _chu: AA: Ngon ltra (Khong khi + Axetylen), NA: Ngon Itra (Khi N,O +

Axetylen)

Pong thoi ciing do ¢6 d6 nhay cao nén trong nhiéu truong hop khong phai lam

gidu nguyén t6 can xac dinh truéc khi phan tich. Do d6 ton it nguyén liéu mau, ton it

thoi gian, khong can phai dung nhiéu hoa chét tinh khiét cao khi 1am gidu miu. Mt

khéc cling tranh dugc sy nhiém ban mau khi xur i qua cac giai doan phtrc tap. DP6 cling
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12 mot wu diém 16n ctia phép do phd hip thu nguyén tir.

Uu diém tht ba ctia phuong phap nay 1a cac dong tac thuc hién nhe nhang. Cac
két qua phan tich lai c6 thé ghi lai trén bang gidy hay gian do dé luu giir lai sau nay.
Cung véi cac trang thiét bi hién nay nguoi ta co thé xac dinh dong thoi hay lién tiép
nhiéu nguyén t6 trong mot mau. Cac két qua phén tich lai rat 6n dinh, sai s6 nho.
Trong nhiéu trudng hop sai s6 khéng qua 15% véi ving nong do ¢ 1 - 2 ppm. Hon
nira, bang sy ghép ndi véi may tinh ca nhan (PC) va cic phan mém dic hop qué trinh
do va xtr 1i két qua s& nhanh va d& dang, luu lai duong chuan cho cac lan sau.

Bén canh nhitng vu diém, phép do phd hip thy nguyén tir ciing c6 mot sb han ché
va nhugce diém nhat dinh. Diéu han ché trude hét 1a muébn thuc hién phép do nay can
phai c6 mot hé thong may AAS tuwong dbi dat tién. Do d6 nhiu co s nho khong du
didu kién dé xay dyung phong thi nghiém va mua sim may moc.

- Mit khéc, ciing chinh do phép do c6 d6 nhay cao, cho nén sy nhiém ban rat co
y nghia ddi véi két qua phan tich ham luong vét. Vi thé méi trudng khong khi phong
thi nghiém phai khong c6 bui. Cac dung cu, hoda chét dung trong phép do phai c6 do
tinh khiét cao. P6 cling 1a mot kho khan khi tmg dung phuong phép phan tich nay.
Mit khac, ciing vi phép do co d6 nhay cao nén cac trang thiét bi may moc kha tinh vi
va phirc tap. Do d6 can phai ¢6 ki su ¢6 trinh d6 cao dé bao dudng va cham séc, can
can b 1am phén tich cong cu thanh thao dé van hanh may. Nhiing yéu td nay c6 thé
khic phuc dugc qua cong tac chuén bi va dao tao can bo.

Nhuoc diém chinh ctia phuong phap phan tich nay 1a chi cho ta biét thanh phan
nguyén t6 ciia chit ¢ trong miu phan tich ma khong chi ra trang thai lién két cua
nguyén t6 & trong mau. Vi thé no chi 1a phuong phap phan tich thanh phan héa hoc cua
nguyén t6 ma thoi.

7.6 Ddi twong va pham vi ing dung ciia AAS

Dbi twong chinh cta phuong phap phan tich theo phd hap thu nguyén tir 1a phan
tich lugng nhé (luong Vét) cac kim loai trong cac loai mau khac nhau cua cic chét vo
co va hitu co. Vi cac trang bi va ki thuat hién nay, bang phuong phap phan tich nay
ngudi ta co thé dinh lugng duoc hau hét cac kim loai (khoang 65 nguyén td) va mot s6
4 kim dén gidi han nong do ¢& ppm (micrégam) bang ki thuat F-AAS, va dén nong do
ppb (nanogam) bang ki thuat ETA-AAS véi sai s6 khong 16n hon 15%.

Trong khoang 10 nim trd lai day, phuong phap phan tich phd hip thu nguyén tir
da duogc st dung dé xac dinh cac kim loai trong cac mau quing, dét, da, nude khoang,
cac mau cua y hoc, sinh hoc, cac san phim ndéng nghiép, rau qua, thuc phdm, nudc
ubng, cac nguyén té vi luong trong phin bon, trong thirc an gia stc, v.v... O nhiéu
nude trén thé gidi, nhat 1a cac nudc phét trién, phuong phap phan tich phd hip thu
nguyén tir di tro thanh mot phuong phép tiéu chuan dé dinh lwong nhiéu kim loai.

Bén canh cac kim loai, mgt vai & kim nhu Si, P, S, Se, Te ciing dugc xac dinh
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bang phuong phap phan tich ndy. Cac 4 kim khac nhu C, Cl, O, N, khong xac dinh truc
tiép duoc bang phuwong phap nay, vi cac vach phan tich cia cac 4 kim nay thuong nam
ngoai ving phd clia cac may hap thu nguyén tir thong dung (190 - 900nm). Vi du C-
165,701 N-134,70; 0-130,20; Cl1-134,78; S-180,70 nm. Do d6 mudn phan tich cic &
kim nay can phai c6 cac bo don sic dic biét. Cho nén dén nay, theo phwong phap phan
tich truc tiép, d6i twong chinh ciia phuong phap phén tich theo phd hap thu nguyén tir
van 1a phan tich luong nho va luong vét cac kim loai. Con cac Anion, cic a kim, cac
chat hitu co khong c6 phd hip thu nguyén tir phai xac dinh theo cach gian tiép thong
qua mot kim loai ¢ phd hap thu nguyén tir nhay nhd mot phan tng hoa hoc trung gian
c6 tinh chat dinh lugng, nhu phan Gng tao két tia khong tan, tao phuc, déy kim loai,
hay hoa tan kim loai, v.v... gitta kim loai do phé va chat can phan tich. Bay 1a mot ddi
tuong moi, phong phti dang duoc nghién ctru va phat trién.

Vi d6i twong d6, khoang chuc nam tré lai day phép do phd hap thu nguyén tir da
va dang dugc phat trién rat nhanh, khong nhitng dé phan tich cac kim loai ma phwong
huéng dang phat trién nhat hién nay 13 nghién ctru xac dinh cac chét hitu co, nhu cac
hop chat hiru co halogen, luu huynh, photpho. N6 ciing di va dang dugc sir dung nhu
1a mot cong cu phén tich dic Iyc cho nhiéu nganh khoa hoc va kinh té. Nhiéu phong
thi nghiém vé phép do phd hip thu nguyén tir da duoc xay dung. Cac hing trén thé
giéi dd ché tao nhidu may méi cé nhiéu tinh ning wu viét. Cac vién nghién ctru khoa
hoc qudc gia, cac vién nghién ctru néng nghiép, vién dia chét, cac nganh dia chit, cong
nghiép luyén kim, cong nghiép hoa hoc, cong nghiép hoa dau, cong nghiép thuc pham,
nganh y, bénh vién, cac truong dai hoc déu c6 cac phong thi nghiém vé phép do phé
hép thu nguyén ti. Co thé noi dén nay, hau hét cac linh vuc cua khoa hoc ki thuét va
kinh té déu da st dung phuong phap phan tich phd hp thu nguyén tir. Riéng & nudc
ta, tuy moi tiép thu ki thuat ndy trong vong 5 nim, nhung dén nay trong toan qudc
chung ta ciing dd c6 gan ba chyc phong thi nghiém va hé théng may do phd hap thu
nguyén tur.
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Chuong 8
CAC Ki THUAT NGUYEN TU HOA MAU

8.1 Muc dich va nhiém vu

Nguyén tir héa mau phén tich 1a mot cong viée hét sirc quan trong ciia phép do
phd hip thu nguyén tir, boi vi chi ¢6 cac nguyén tir tu do ¢ trang thai hoi méi cho phd
hap thu nguyén tt, nghia la s6 nguyén tir ty do trong trang thdi hoi la yéu té quyét
dinh cwong dd vach phé hdp thu va qud trinh nguyén tir héa mdu thwc hién tot hay
khéng tot déu cé dnh hwéng triee tiép dén két qua phdn tich mét nguyén to. Chinh vi
thé nguoi ta thuong vi qua trinh nguyén tr hda mau 1a hoat dong trai tim cta phép do
phé hip thu nguyén tu.

Muc dich ctia qué trinh nay 1a tao ra dugc ddm hoi cic nguyén tir tu do tir mau
phan tich v&i hidu suét cao va 6n dinh dé phép do dat két qua chinh xac va c6 do lap
lai cao. Pap tng muc dich d6, & nguyén tir hoéa mau phan tich, ngdy nay ngudi ta
thuong dung hai ki thuat. Thi nhat 13 ki thuat nguyén tir héa mau trong ngon lra dén
khi. Ki thuét nay ra doi du tién cung véi sy ra doi cia phép do phd hap thu nguyén tir.
Nhung ki thuat nay c6 d¢ nhay khong cao, thuong la trong vung 0,05 - 1 ppm (bang
7.3). Sau d¢6 1a k¥ thuat nguyén tir hda khong ngon Itra. Ki thuat nay ra doi sau, nhung
lai c6 do nhay rt cao dat dén 0,1ng (bang 7.3) va hién nay lai dugc ung dung nhiéu
hon ki thuat nguyén tir héa mau bang ngon lira. Chinh vi ¢6 hai ki thuat nguyén tir hoa
mau khac nhau nén chung ta ciing ¢ hai phép do twong tng. Do 1a phép do phd hip
thu nguyén tur trong ngon Itra (F-AAS: Flame Atomic Absorpt Ion Spectrophotometry)
va phép do phd hap thu nguyén tir khong ngon lua (Electro-Thermal Atomizat Ion
Atomic Absorpt [on Spectrophotometry: ETA- AAS).

8.2 Ki thuat nguyén tir héa miu bang ngon lira

Theo ki thudt ndy nguoi ta ding niang lugng nhiét ciia ngon Itra dén khi dé hoa
hoi va nguyén tir héa mau phan tich. Vi thé moi qua trinh xay ra trong khi nguyén tir
héa mau phy thudc vao cac dic trung va tinh chit cua ngon ltra den khi, nhung chu
yéu 1a nhiét do ctia ngon lira. P6 13 yéu t6 quyét dinh hiéu sudt nguyén tir héa mau
phan tich, va moi yéu t6 anh hudng dén nhiét d6 ctia ngon lira dén khi déu anh hudng
dén két qua.

8.2.1 Yéu ciu va nhiém vu ciia ngon lira
Trong phép do phd hap thu nguyén tir, ngon lira 1a moi truong hap thu. No co
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nhiém vy hoa hoi va nguyén tir hoa mau phan tich, tao ra ddm hoi ctia cac nguyén tir tu
do c6 kha nang hép thu buc xa don sic dé tao ra phé hép thu nguyén tu. Vi thé ngon
lira dén khi mudn dung vao muc dich dé hoa hoi va nguyén tir héa mau phén tich can

phai thod man mot s6 yéu cau nhat dinh sau day:

1. Ngon lira dén khi phai 1am néng déu dugc mau phan tich, héa hoi va nguyén
tir hda mau phan tich voi hidu sudt cao, dé bao dam cho phép phan tich dat do chinh

xac va do nhay cao.

2. Nang lugng (nhiét d§) ciia ngon Itra phai du 16n va cé thé diéu chinh dugc tuy
theo tirng muc dich phén tich mdi nguyén t6. Pong thoi lai phai 6n dinh theo thoi gian
va c6 thé lap lai dugc trong cac lan phén tich khac nhau dé dam bao cho phép phan
tich dat két qua dang dén. Yéu cau nay co lac khong duogc théa man, vi nhi¢t do cao
nhét ctia ngon lira ciing chi dén 3300°C. Do d6 véi nhitng nguyén t6 tao thanh hop chat

bén nhiét thi hiéu suit nguyén tir hoa ctia ngon lira 13 kém.

3. Yéu cau thir ba 1 ngon Iira phai thuan khiét, nghia 14 khong sinh ra cac vach
phd phu lam khé khin cho phép do hay tao ra phd nén qua 16n quiy réi phép do. Qua
trinh Ton hoa va phat xa phai khong dang ké vi qua trinh nay 1am mét cac nguyén tir tu

do tao ra ph6 hip thu nguyén tu.

4. Mot yéu cAu nira 1a ngon Itra phai co bé day du 16n dé co duogc 16p hép thu da
day lam ting d6 nhay cua phép do. Pong thoi bé day cua 16p hap thu lai ¢ thé thay
d6i dugc khi can thiét, d& do ¢ néng d6 16n. Trong cac may hién nay, bé day nay co
thé thay d6i dugc tir 2 cai dén 10 cm.

5. Tiéu ton it mau phan tich.

Pé tao ra ngon lra, nguoi ta co thé dot chay nhiéu hdn hop khi khac nhau, bao
gém mot khi oxy hoa va mot khi chay, trong cac dén khi thich hop. Nhung véi nhimng
yéu cdu d3 noi trén thi chi co mot vai loai dén khi 1 tao ra duoc ngon lua tuong ddi
phit hop cho phép do phd hap thu nguyén tir. D6 1a nhitng moi trudng nguyén tir hda
mau tuong dbi bén viing va kinh té (bang 8.1). Pic biét duoc tng dung nhiéu nhat
trong phép do AAS 1a ngon Itra ciia dén khi dugc dét bang hdn hop khi: (axetylen va
khong khi nén) hay ngon lura ctia deén khi (N,O va axetylen), hay (hydro va axetylen).

Bang 8.1a va 8.1b 1a mot s6 vi du vé nhiét do cua ngon ltra mat s6 dén khi duoc
ding trong phép do AAS (Ox: chit oxy hoa; K.K: khong khi.).

Bang 8.1b
Quan hé giira nhiét d9 va loai khi dét
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Loai khi Ty 1€ khi (I/ph) Nhiét d6 (°C)
KK Propan 6/1,4 2200
K.K Axetylen 4,2/1,2 2450
KK Hydro 4/3 2050
Oxy Axetylen 1/1 3000
N,O Axetylen 2/1,8 2900
Bang 8.1b

Thanh phin khi va nhi¢t do ngon lira

K.K Axetylen 4,2/0,7 1800
K.K Axetylen 4,2/0,9 2000
KK Axetylen 4,2/1,1 2300
K.K Axetylen 4,2/1,2 2450
K.K Axetylen 4,2/1,5 2400
K.K Axetylen 4,2/1,6 2300

8.2.2 Piac diém va cau tao cia ngon lira dén khi

Nhiét d6 13 mot théng sd A
dac trung cua ngon ltra dén
khi. Nhiét do ngon lwa cua
mot loai den khi phu thuoc rat Ti
nhiéu vao ban chat va thanh
phan ciia chat khi dwoe dot

chay dé tao ra ngon lia, . C,H, (L/ph)

nghia la img v&i moi mot hon 1 2

h(_)’p khi Chéy, ngon Ira s€ co Hinh 8.1
mot nhiét do xdc dinh va khi  Anh hudng ciia t5c d6 khi dén cudng d vach phd
thanh phan khi chay thay doi
thi nhiét do ngon ltra cling bi thay dbi (bang 8.1a va 8.1b). Ngoai yéu td trén, tdc do
dan ctia hdn hop khi vao dén dé dét chay ciing anh hudng dén nhiét d6 cta ngon ltra va
qua d6 ma anh huong dén cudng do cua vach pho (hinh 8.1).

Xét vé cdu tao, ngon lira dén khi gdm ba phan chinh (hinh 8.2):

- Phan a: La phan tdi ctia ngon lira. Trong phan nay hon hop khi dugc tron déu va
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dat nong cing voi cac hat sol khi (thé aerosol) ctia mau phan tich. Phan ndy c6 nhiét
d6 thap (700-1200°°). Dung méi hoa tan miu s& bay hoi trong phan nay va mau duoc
sdy nong.

- Phan b: La ving trung tdm ciia ngon lira. Phan nay c6 nhiét do cao, nhit 1a ¢
dinh b, va thuong khong c¢6 mau hodc ¢6 mau xanh rat nhat. Trong phan nay hdn hop
khi dugc ddt chay tot nhat va khong c6 phan ng thir cap. Vi thé trong phép do phd
hap thu nguyén tir ngudi ta phai dua mau vao phan nay dé nguyén tir héa va thyc hién
phép do, nghia 12 ngudn don sic phai chiéu qua phan nay cta ngon lira.

- Phan c¢: La vo va dudi cua ngon lra. Ving nay c6 nhiét do thap, ngon lira c¢6
mau vang va thuong xay ra nhiéu phan tng thir cip khong c6 lgi cho phép do pho hap
thu nguyén tur.

Chinh do cac ddc diém va cdu tao d6 nén trong mdi phép phan tich can phai khao
sat dé chon dugc cac diéu kién phu hop, nhu thanh phé‘ln va toc do cua hdn hop khi
chay tao ra ngon lira, chiéu cao cua ngon Itra, v.v...

8.2.3 Trang bi dé nguyén tir héa mau

Mubn thyc hién phép do phd hap thu
nguyén tir (F-AAS), trude hét phai chuan bj
mau phan tich & trang thai dung dich. Sau d6
dan dung dich miu vao ngon lira dén khi dé
héa hoi va nguyén tir héa mau phan tich va Tam ngon lita
thuc hién phép do. Qua trinh nguyén tir hoa Ving trung tam
trong ngon ltra gc?m hai budc ké tiép nhau. E—

Bude mot 1a chuyén dung dich mau phan tich

thanh thé cac hat nhé nhu suong mu tron déu '
v6i khi mang va khi chay. Po6 1a cac hat sol
khi (thé aerosol). Qua trinh nay duoc goi 1a

qua trinh aerosol hda hay nebulize héda. Ki

thuét thuc hién qua trinh nay va hi¢u suit cua Hinh 8.2
n6 anh hudng truc tiép dén két qua cia phép C4u tao ciia ngon Ifa dén khi
do AAS.

Sau d6 dan hon hop aerosol cung hdn hop khi dét vao dén (burner head) dé
nguyén tir hoa. Khi mang 1a mot trong hai khi dé ddt chay tao ra ngon ltra. Thong
thuong nguoi ta hay dung khi oxy hoa (khong khi nén hay khi N,O). Hai giai doan
trén duoc thuc hién béng mot hé théng trang bi nguyén tir héa mau (hinh 7.6). Hé
thng nay goi 1a Nebulizer System, gdm hai phan chinh:

- Pén nguyén tir héa mdau (burner head). Cac dén nay thuong cé hai dang khac
nhau, hodc hinh tron ¢6 nhiéu 16 hay hinh mot khe hep c6 do rong tir 0,5 - 1,0 mm va
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chiéu dai 5 cm hay 10 cm.

Loai khe dai 10 cm cho hdn hop khi d6t axetylen va khong khi nén; loai khe dai
5 cm 1a cho hdn hop khi ddt axetylen va khi N,O (hinh 8.3). Con loai miéng tron chi
thich hop cho phép do phd phat xa.

- Phan hai 13 budng aerosol
héa mau. Do 1a budng dé diéu ché
cac hat sol khi ctia mau véi khi
mang. Dé thyc hién cong viéc ndy
nguoi ta 4p dung hai ki thuat theo
nguyén li khac nhau. D6 1a ki thuat

pneumatic-mao dan (phun khi) va

Dén NTH Dén NTH
cua Perkin Elmer cua Phillips

ki thuat ultrasonic (si€u nm). Do d6
cling c¢6 hai loai hé trang bi khac
nhau (hinh 8.4 va 8.5) dé diéu ché

sol khi cuia mau.

Hinh 8.3

Cac loai dén dé nguyén tir héa mau

a. Aerosol héa mau theo ki thudt pneumatic-mao dan.

Theo cach nay ngudi ta dung hé thdng nebulize va khi mang dé tao ra thé soi khi

ctia mau phan tich nho hién twgng mao dan (hinh 8.4).

Trudce hét nhd dng mao dan S va dong khi mang K ma dung dich miu duoc dan
vao budng aerosol hoa. Trong budng nay, dung dich mau dugc danh tung thanh thé bui
(cac hat rit nho) nhd qua bi E va canh quat Q, rdi duoc tron déu véi hdn hop khi dbt

va dugc dan 1én dén nguyén tir héa (burner head).

Khi hon hop khi dot chdy ¢ burner head s€ tao ra ngon lira, dudi tdc dung cua
nhié¢t cua ngon lura cac phén tir mau & thé soi khi s& bj héa hoi va nguyén tir hoa tao ra
cac nguyén tir tu do cua cac nguyén t6 co trong mau phan tich.

D6 1a nhitng phan tir hip thu ning luong va tao phd hip thu nguyén tir cia
nguyén t6 can nghién ciru.

Nhung can cht ¥ rang, ngodi anh hudng cia thanh phan khi dét va téc do dan
hon hop khi dén cuong do vach phé, thi toc do dan dung dich mau vao buéng aerosol
hoa ciing anh hudng dang ké dén cuong do vach pho (bang 8.2).

Téc d6 dan mau phu thudc vao nhidu yéu té va duoc tinh gan ding theo cong
thirc:
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Hinh 8.4
Hé théng tao soi khi (nebulize) theo ki thuit pneumatic

K: Khi mang (oxy héa); S- Puong dan mau; F- Khi chay; Q: Canh quat quay
déu; G- Mang bao hiém; A: Pudng dan thé aeresol 1én dén nguyén tir hoa.

z.r.P
8.Lny

V(ml/ ph.) = (8.1)

trong do:
r- ban kinh ctia dng mao dan dé din miu;
P- chénh 1éch ap suét giita hai ddu dng mao dan;
L- chiéu dai ong mao din;
n- Do nhét cia dung dich mau (g.cm.s).
Bang 8.2

Anh huwong cia téc d6 din miu dén cwong dd vach phod Cu - 324,70mm

Tdc do khi (lit/phut) Cuong do vach phd
1,00 0,150
2,00 0,180
3,00 0,206
4,00 0,225
5,00 0,235
6,00 0,230

Nghia 1a toc d6 din mau V phu thudc vao cac tham so r, P, L va 1. Nhung trong
mot hé thong may thi r va L thudng 13 ¢ dinh, P duoc giit khéng ddi, cho nén V chi
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con phu thude chil yéu vao d6 nhdt 1 ctia dung dich miu (hinh 8.5).

b. Aerosol hoa mau bang siéu nm.

Theo ki thuat nay, dé aerosol
héa mau phan tich nguoi ta dung
hé thong siéu nm co tan s6 tir 1-4,5
MHz. Luc siéu nm c6 thé duoc
truyén qua tudng ran (hinh 8.6a)
hay qua thé 16ng (hinh 8.6b) dén
dung dich miu dé thyc hién viéc
aerosol hoa mau, nghia 1a duéi tac
dung cua lyc siéu nm, mau dung
dich ciing dugc phan tan (danh toi)
thanh nhirng hat rat nho va tron déu

Hinh 8.5

Anh hudng ciia do nhét dén 8¢ d6 dan mau

v6i hon hop khi dé dén 1én dén (burner head) nguyén tir hoa. O day duong kinh (d) cua
cac hat sol khi dugc tinh theo cong thirc:

d =+(n.s/4.Di.F?)

trong do:

s: suc cang bé mat cia dung dich mau;

Di: ti trong cua dung dich mau;
F: tan s0 cuia may phat siéu nm.

Nhu vdy, muon c¢6 cdc  bumer

hat aerosol nhd thi phai s
dung tan sO siéu nm cao.

thuat aerosol hoda, thi k¥

Tan s va cong suat clia may

phat siéu nm déu anh huong

dén kich thuéc cua hat

aerosol (hinh) Trong hai ki __ !
B

thudt pneumatic la don gian,
trang bi ré tién, khong phirc
tap nhu ki thuat siéu nm.

Nhung ki thuat siéu nm cd Hinh 8.6

Jj'

[D]

f .

S

N
~
//
= E: —

| W

a)

burner

b)

wu diém cho do nhay cao Hé thdng aerosol hba béing siéu am, qua thé rén va qua thé 16ng
hon. Vi kich thudc cac hat K-Khéng khinén; F - Chat chay; ¢ - Ngudn sinh siéu am;

sol khi kha nho, hiéu suit

tao sol khi cao va qua trinh aerosol it phy thudc vao khi mang va qua trinh dan mau.

bac biét 1a viéc aerosol hoa cac dung dich mau c6 nong dd mudi cao thi n6é wu viét hon
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ki thuat pneumatic. Mat khéc, sy aerosol hoa béng siéu nm thuong cho dé lap lai tbt
hon (bang 8.3).

Bang 8.3

D6 nhay theo hai ki thuit aerosol h6a miu

Nguyén td Pneumatic Ultrasonic
Cu 0,05 0,03
Fe 0,0 0,03
Mg 0,05 0,03
Pb 0,10 0,08
Ni 0,10 0,06
Cr 0,10 0,08
Co 0,10 0,07
Mn 0,05 0,03
7n 0,03 0,02

d&) d&)

\

kW MHz

Hinh 8.7

Anh hudng tan s6 va cong suat may siéu am

8.2.4 Nhirng qua trinh xay ra trong ngon lira

Ngon lira 1a mdi trudng nguyén tir héa mau cua phép do phd hap thu nguyén tir
(F- AAS). Trong ngon ltra ¢6 nhiéu qua trinh dong thoi xay ra: ¢6 qua trinh chinh va
cling c6 qua trinh phu (thir cip). Trong dé nhiét do cia ngon lira la yéu té quyét dinh
moi dién bién cia cdc qud trinh do.

Trude hét, khi mau ¢ thé soi khi dugc dan 1én dén nguyén tir hoa, dudi tac dung
nhiét ctia ngon lira, & miéng dén, 13 sy bay hoi ctia dung méi hoa tan mau va cic chét
hiru co (néu co) trong thé soi khi. Nhu vay mau con lai 1a cdc hat bot mau rat nho min
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(cac mubi clia cac chit) trong ngon lira, va nd duge dan tiép vao vung trung thm ngon
lira. Tiép d6 su nung néng, néng chay, cac qué trinh hoa hoi va nguyén tir hda cia cac
hat mau bot kho d6. O day cac chit s& co cac qua trinh chinh sinh ra phd va qua trinh
phu khong sinh ra phé dién bién theo tinh chat nhiét hoa cua chat miu.

A. Céc qud trinh chinh: Xdy ra thuong theo hai co ché chinh:

- Néu ning luong (nhiét do) hoa hoi (Ey) ctia cac hop phan c6 trong miu nho hon
ning lugng nguyén tir hoa (E,) ctia no, tic 1a E,<E,, thi trudc hét cic hop phan nay s&
héa hoi & dang phan ti. Sau d6 cac phan tir khi nay méi bi phan li (nguyén tir hoa)
thanh cac nguyén tir tu do (co ché I). Hodc ciing c6 thé ching khong bi phan 1i thanh
cac nguyén tir tu do, néu d6 1a cac hop chét bén nhiét.

Co ché I: (E,< E,):

MAn (1) > MyAL (k) > n.M(k) + m.A(k)
M(k) + n(hv) — Phd AAS

Noi chung, cac mudi halogen (trtr F), mudi axetat, mot s mudi nitrat, mot sd
mubi sunphat cua kim loai thudng xay ra theo co ché nay. Vi du: Céc hop chat: CuCl,,
ZnCl,, FeCls, Cu(Ac),, Zn(Ac),. v.v... theo co ché 1 nay. Co ché nay cho phép do
AAS c6 d0 nhay cao va on dinh.

- Nguoc lai, néu nang lugng phan li E, cua cac hop phén ctia mau nho hon ning
luong héa hoi Ej, ctia chinh né, thi trudc hét cac hop phan d6 s& bi phan li thanh cac
nguyén tir tu do, roi sau d6 méi hoa hoi (co ché II).

Co ché II (E,> E,):
M,A, (1) & n.M(1,]) + mA(l.r) - n.M(k)
M(k) + n(hv) —-Phd AAS

Cac loai hop chat mudi cua kim loai véi -sunphat, -photphat, -silicat, flo, thuong
theo co ché II. Co ché nay khong 6n dinh, nén phép do AAS kém 6n dinh, va do nhay
kém hon co ché 1. Vi thé nguoi ta thudng thém vao miu cac mudi halogen, hay axetat
ctia kim loai kiém lam nén miu dé hudng cac qua trinh chinh xay ra theo co ché 1 wu
viét va co 1o1 hon.

D6 1 hai co ché cua qua trinh nguyén tir héa mau phan tich (qua trinh chinh)
trong ngon lira dén khi. N6 13 nhitng qué trinh chinh dé tao ra cac nguyén tir tw do
quyét dinh cuong do cua vach phd hap thy nguyén tir ciia nguyén td phén tich. Yéu tb
quyét dinh cac qua trinh nay 1a:

+ Nhiét d cua ngon lura;
+ Ban chit cta chat mau va thanh phan ctia mau;
+ Tac dung anh hudng cta chat phy gia thém vao miu.

B. Cac qua trinh phu:

157

CuuDuongThanCong.com https://fb.com/tailieudientucntt


http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt

Bén canh cac qua trinh chinh, trong ngon ltra dén khi thuong con c6 mdt ) qua
trinh phy. Cac qua trinh phy ndy thudng anh huéng dén cudng do vach phd trong
nhimg mirc d6 khac nhau, nhu 1am giam cudng d6 cua vach phd, nd xay ra nhu thé nao
la tuy thudc vao nhi¢t dd ctia ngon Itra va thanh phﬁn cua mau, vi du nhu:

- Sy Ton hoa cua nguyén t6 phan tich. Qua trinh nay xay ra d& dang d6i véi cac
nguyén té co thé Ion hoa thap va mic do bi lon hoa ciia mot loai nguyén tir 1a tiy
thudc vao nhiét do cua ngon lura va thé Ton hoa cua nguyén t6 d6. Néu thé Ton hoa
cang nho, thi n6 bi Ion héa cang nhidu. Vi thé qua trinh nay c6 y nghia rat 16n ddi véi
cac kim loai kiém va sau d6 1a cac kiém thé (bang 8.4).

Bang 8.4

Mire do bi Ion hoa ciia ciac nguyén to theo nhiét d¢ ngon lira va the Ion héa cia né

Nguy | Thé Ton héa (V) Sb % bi Ion héa & nhiét d6 °C

2000 2500 3000

Na 521 1,00 15,0 26,0
K 4,32 10,0 30,5 80,5
Rb 4,06 14,0 44.0 89,0
Cs 3,87 30,0 70,0 95,0
Ca 6,10 2,00 10,0 16,0
Ba 5,50 3,00 17,0 33,0
Al 6,60 0,60 1,00 09,0
Mg 7,60 0,30 0,60 05,0
Be 9,30 0,30 01,0

Nhu vdy, qua trinh Ion héa 1a 1am giam s6 nguyén tir ty do trong ngon lira, cd
nghia 1 1am giam cudng do cua vach phd hap thu. Vi thé can phai han ché anh huong
nay, béng cach chon cac diéu kién phu hgp gitr cho nhiét d§ ctia ngon lura on dinh va
khong qua 16n dé xay ra su Ion hoa nguyén td phan tich; hodc thém vao miu Anion
ctia mot nguyén td kim loai ¢6 thé Ton hoa thap hon thé Ion hoa cua nguyén té phan
tich dé han ché qua trinh Ion hoa ciia nguyén té phan tich.

Sir phat xa: Dong thoi v6i qua trinh Ton hoa, con c6 su kich thich phd phat xa cua
cac nguyén tir ty do cua nguyén td phan tich dudi tac dung nhiét cua ngon lira. S6
nguyén tir bi kich thich va mirc do bi kich thich pho phat xa ciing phu thudc vao ning
lwong kich thich phd phat xa cia timg nguyén t6. Nguyén té ndo cé nang luong kich
thich phd phat xa cang nho thi s& bi kich thich cang nhiéu (bang 8.5). Nhiét do cua
ngon lira cang cao thi ciing bi kich thich cang nhiéu. D¢ loai trir yéu t6 anh hudng nay,
ngudi ta ciing thém vao miu Anion ctia cac nguyén t6 kim loai ¢ thé kich thich pho
phat xa thap hon nguyén t6 phan tich, dé qua trinh nay chi xay ra v6i nguyén t6 thém
vao do.
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Bang 8.5 ciing cho chung ta thiy rang, trong ngon lira c6 nhiét do dudi 3000 thi
kha ning bi kich thich phd phat xa 1a khong 16n va néu c6 ciing chi giir vai trd quan
trong ddi voi cac kim loai kiém ma thoi.

Su hép thy ciia phan tir: Trong ngon lira, ngoai cic nguyén tir ty do cling con c6
ca cac lon va cac phan tir ¢ trang thai hoi. Cac phan tir nay tiy theo tinh chit ctia né va
cling tuy thudc vao nhiét do cia ngon Itra, ving phé ta quan sat, ma con co su hép thu
ning lugng, sy Ion hoa hay sy kich thich pho cia chinh cac phan tir d6. Nhimng qua
trinh nay, tuy 1a qué trinh phu nhung ciing c6 trudng hop c6 anh hudng dén cudong do
vach phé clia nguyén to phan tich. Thém vao do6 1a su hép thu cta cac hat mau rin
chura bi héa hoi. Yéu té nay goi 1a sy hap thy gia.

Bang 8.5

Mikc dd bi kich thich phd phat xa ciia cic nguyén t - ng v6i nhiét d9 khac nhau

Nguyéntd | Thé kich thich Ty s6 (Nhitng) ¢ nhiét do (°C).
Vach phé(nm) (ev) 2000 3000 4000
Cs-852,10 1,48 4,40.10™ 7,20.107 3,00.107
Na-589,00 2,11 1,00.107 5,90.10™ 4,40.10°
Ca-422,70 2,95 120.10° 3,70.107 6,00.10™
Zn-213,90 5,89 7,50.10" | 5,60.107"° 1,50.10°®

Su tao thanh hop chit bén nhiét. Trong ngon Iira deén khi, mot s6 kim loai c6 thé
hinh thanh cac hop chat bén nhiét kiéu monoxit dang MeO, nhu AlO, Bao, MgO, Beo,
Zr0,... Loai hop chit nay rat bén, khi di hinh thanh thi khé phan li thanh cac nguyén
tr tu do trong ngon Itra dén khi. Vi thé 1am giam do nhay ctia phép do.

Céac qua trinh phy tuy ¢6 muc do khac nhau, nhung trong mot méi tuong quan
nhét dinh trong ngon ltra, ddc biét 1a nhiét d§ ngon lua, thi tat ca cc qua trinh do déu
c6 thé xay ra cing v6i cac qua trinh chinh cta phép do F-AAS. Do d6 diéu quan trong
d6i voi chung ta 1a phai chon cac diéu kién phit hop dé han ché dén mirc nho nhit cac
qué trinh phu va giit cho n6 khong doi sudt trong mot phép do xac dinh mot nguyén td.
D6 1a mot phan cia cong viée téi wu hoéa cac diéu kién cho phép do phd hip thu
nguyén tr trong ngon lira.

Bang 8.6
Tém tit cic qua trinh khi nguyén tir h6a miu
1. Dan miu vao budng aerosol héa.

2. Qua trinh aerosol héa mau tao ra thé sol khi.
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3. Hoéa hoti, nguyén tir hoa.

MeA(r) & MeA(l) & MeA(k)
4. Sy phan li, kich thich, hap thy, Ion hoa, phat xa.
1 Me® + A (phén Ii)
1 Me® + vh (hdp thu buc xa)
MeA — 1 Me® + E (kich thich)
1 Me® - e (Ton hoa)

5. Su khtr oxy cua oxit boi cacbon.
MeO + C - Me + CO

6. Cac phan tng hoa hoc phu khac (hop chat bén nhiét monoxit):
Me + O —» Me¢°
Me + C — MeC,
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Tonbi s
F kich M;’ \ \
B thich
&
) PR 2 5
gp | Trang thai ] Qué trinh ctia phén tit
& . - M;]
el on
oa )
E Trang théi §
E| kich M® ' M,0°" M, A"
& thich
- D
g
Q”?’ T6 hop
Trang théi (+ O hoac OH ...) 1
i | M,0 {M,0H ]
Phan li
Mle
M,,(A,0,) N
M, 0, M
MlyMZsz
i Ho4 hoi
i
MiAx M,,(A,0,)
Mly(Asz) IlJ[ xo B
1y Yz
A M, M, 0
L MlyMZsz lyMZx z j
Tao bui
Dung dich miu —— M/, M, A~ (A,0,)"]
Sa léng
Hinh 8.8

So d0 cac qua trinh trong ngon lira

M;: Kim loai phan tich; M,: Céac kim loai khéc trong mau; A: Anion khong oxy;
ALO,: Anion c6 oxy; M,: Kim loai tu do trang thai hoi; x, y va z nhan gia tri 1,2,3,4,...
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ca’ Ca’ CaO" | CaOH’ cacl®
OvaOH™
Ca CaO | CaOH
co,
CaC12 ™
Ca0
CaCl, caco,
Ca0 Co,
™+
a) Cac qua trinh trong ngon Itra cua CaCl, khong c6 PO,
Ca”
Ca’ ca’ Ca0" | CaOH’ cacl’
OvaOH
Ca Ca0 | CaOH
co,
CaCl, - CaO A
Cay(PO,),
CaCl, - CaO CaCo,
Ca;(PO,), | cO, | CaP,0,

162

CuuDuongThanCong.com

Caz++g_ + Poi'

b) Cac qua trinh trong ngon Ira cia CaCl, khi c6 POy

https://fb.com/tailieudientucntt



http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt

Ca" Ca' Ca0’ | caOH’ cact’
OvAaOH~
Ca Ca0 | CaOH
CaCl, - CaO A
CaAlL0,
CaCl, - CaO CaCo,
CaAlL, 0, co, CaAlL, 0,

2+ Cl 3+

¢) cac qua trinh trong ngon ltra ciia CaCl, khi c¢6 Al
Hinh 8.9

Vi du vé cac qua trinh trong ngon lira dén khi (a, b, c).

8.2.5 Toi wu hoéa cac di€u kién nguyén tir h6a mau

Nhu trén chung ta da xac dinh, nguyén tir héa madu la céng viéc quan trong nhdt
cia phép do F-AAS. Qua trinh nay thyc hién khong tt s& anh hudong truc tiép dén két
qua cta phép do. Do d6 mudn dat dugc két qua chinh x4c va dung dan, ching ta phai
khao sat, phat hién va chon cac diéu kién nguyén tir héa mau phu hop nhét cho tung
nguyén t6 cin phan tich trong mdi loai mau cu thé. Cac diéu kién d6 cu thé 1a: Thanh
phcfn va téc dé cia hon hop khi dot tao ra ngon lua. Pdy la yéu 16 quyét dinh nhiét do
cua ngon lia. Vi thé qua viéc thay ddi thanh phén va tdc d6 cua hon hop khi ddt tao ra
ngon ltra chiing ta c6 thé chon dwgc nhiét do phu hop dé hoa hoi va nguyén tir hoa
nguyén t6 can nghién ciru (hinh 8.1 va hinh 8.10) va (bang 8.1).

- Toc d¢ dan dung dich mau vao hé thong nguyén tir héa. Noi chung, trong nhiéu
truong hop tdc d6 din mau phu hgp nam trong khoang tir 4-5 ml/phut vi phép do cua
nhiéu nguyén t (hinh 8.11).

- Chiéu cao ciia dén nguyén tir héa. Yéu té niy ciing anh hudng trong mot mirc
d6 nhét dinh va tiy thuoc vao timg nguyén té (hinh 8.12), nén chon chiéu cao cua
burner head sao cho c6 dugc cuong do vach phé 16n nhit va 6n dinh nhét ...
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Hinh 8.10

Anh hudng cla t6¢ d6 khi chay dén cudng do vach phd

04r

BN
0,1} 0.2¢ \\ \

01} ‘;\\ T~
A \ *
) ) ) ?/_‘\9‘ é\n
0 2 4 6  mL/ph 1 4 7 10 13 16
Hinh 8.11 . Hinh 8.12
Anh hudng ctia téc do dan mau Anh hudng clia chidu cao quan sat
dén cudng dé vach phg dén cudng dé cla vach phd

- Bé day ciia méi triong hdp thu L: Khi thay dbi bé day cia 16p hap thu (moi
truong hap thu) chung ta co thé ting hay giam do nhay cua phép do. Nghia 1a tiy theo
ndng d6 16n hay nho ciia nguyén t6 phan tich ma chung ta thay dbi goc nghiéng cua
dén nguyén tir héa miu (burner head) dé c6 duoc bé day L cua 16p hip thu phu hop
nhit. Khi L 16n nhét ta s& c6 d6 nhay cao nhit, 1am giam L thi d6 nhay giam theo,
nghia 1a khi do ndng do 16n thi ta phai quay dén nguyén tir hdéa mot goc cho phu hop
ma khong can pha lodng, nhung sau d6 can phai giit khong ddi sudt trong qua trinh do.

- Tan s6 mdy siéu am: Néu tao soil khi mau phén tich trong hé thong aerosol hoa
b?mg siéu nm thi tan sd va cong suit cta hé théng siéu nm cling can dugc chon cho
pht hop. Yéu té ndy ciing anh huéng dén hiéu suit nguyén tir hoa mau (hinh 8.7). Tiép
d6 1a tbe d6 dan mau vao buéng siéu nm ciing can duoc chon cho phu hop.

- D6 nhét ciia dung dich mau: Tiép theo cac yéu td trén 1a d6 nhdt cua dung dich
mau. Yéu td ndy anh huong rat nhidu dén hiéu suat nguyén tr héa thong qua qua trinh
aerosol hoa mau theo ki thuat pneumatic (hinh 8.5) va (bang 8.2). Do d6 mau phan tich
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va cac mau chuan dé dung duong chuan can phai duogc chuan bi trong ciing mot diéu
kién, phai c6 cung thanh phan hoa hoc, vat li, dac bi¢t 1a thanh phan ctia chat nén cta
mau, do axit, loai axit dung lam moi truong dé chiing c6 cung dd nhdét.

Trén day 1a cac yéu té c6 anh huong dén qua trinh nguyén tir héa mau, nghia la
anh huong dén két qua cua phép do F-AAS. T4t nhién mdi yéu té c6 anh hudng trong
murc do khac nhau, c6 truong hop xuét hién, song cling c6 truong hgp khong xuét hién
0 rét. Trong do yéu td dau tién, nhiét do ngon lua la quan trong nhét, nd quyét dinh
hiéu sudt ctia qué trinh nguyén tir héa mau. Cac yéu t6 khac con lai anh huong dén yéu
t6 thir nhat va qua d6 ma gy anh huong dén két qua ctia phép do.

Do d6, viéc nghién ctru dé phat hién va chon cac thong s6 cho pht hop nhét ddi
v6i muc dich phan tich dinh lugng mot nguyén té vi luong trong mdi déi tugng mau 1a
mot cong viéc hét strc can thiét va quan trong cho ki thuat phan tich F-AAS, dé chon
va xay dung mdt quy trinh chuan.

Mit khac, néu chon duoc cac diéu kién nguyén tir héa mau phu hop, thi trong
nhiéu trurong hop lai loai trir dwge mot ) yéu td anh hudng nhét dinh, nhu anh hudng
ctia pho nén, su Ion hoa, su phat xa hay cac qua trinh thir cip trong ngon lira khong c6
loi cho phép do. Thuc hién cac cong viée trén chinh 1a tiéu chuan hoa xay dung mot
quy trinh phan tich mot nguyén té bang phép do phd hap thy nguyén tir ciia nd.

8.3 Ki thuit nguyén tir héa khong ngon lira
8.3.1 Pic diém va nguyén tic

Ki thuat nguyén tr hoa khong ngon Itra ra do1 sau ki thuat nguyén tir hoa trong
ngon lira. Nhung ki thuat nay dugc phat trién rat nhanh va hién nay dang dugc ng
dung rat phd bién, vi ki thuat ndy cung cip cho phép do AAS c6 do nhay réat cao (murc
nanogam ppb); c6 khi gap hang trim dén hang nghin lan phép do trong ngon lira (bang
1.3). Py 1a vu diém chinh cta k¥ thuat nguyén tir hoa khong ngon lira. Do d6, khi
phan tich lugng vét cac kim loai trong nhiéu trudng hop khong can thiét phai lam giau
so b cac nguyén td can xac dinh. Pac biét 1a khi xac dinh céc nguyén td vi lugng
trong cac loai mau cua y hoc, sinh hoc, duoc phém, thuc phém, nude giai khat, mau,
sérum.

Tuy c6 do nhay cao nhung trong mot sd truong hop, dé 6n dinh cta phép do
khong ngon lira thuong kém phép do trong ngon lira, anh hudng ciia phd nén thudng
rat 16m. Do 1a dac diém va ciling 1a nhuoc diém ciia phép do nay. Song voi sy phat trién
cua vat ly va cua ki thuat do hién dai, ngay nay nguoi ta c6 thé khéc phuc dugc nhugc
diém nay khong kho khan 1dm. Vi thé cac hé théng may do phd hap thu theo ki thuat
khong ngon lira ciia nhitng nam 1980 ludn ludn c6 kém theo hé thong bo chinh nén va
d6 on dinh cta né ciing khong kém cac hé thong ciia phép do trong ngon lira va dam
bao d6 nhay cao c¢& ppb dbi véi nhidu nguyén td.

Dic diém nita cia phép do khong ngon Iira 1a doi héi mot lugng miu twong ddi
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nho. Thong thuong mdi 1an do chi cin lugng mau tir 20 dén 50 pL. Do d6 khong can
nhiéu lwong mau phén tich, viéc chuan bi mau ciing d& dang va khéng tén nhiéu hoa
chat cling nhu cac dung méi tinh khiét cao dat tién.

- V& nguyén tic, ki thuat nguyén tir hoa khong ngon lira 13 qua trinh nguyén tir
hoa tirc khic trong thoi gian rit ngan nhd ning luong cua dong dién cong suat 16m va
trong mdi truong khi tro. Qué trinh nguyén tir hda xay ra theo ba giai doan ké tiép
nhau: siy kho, tro hoa luyén miu, nguyén tir hoa dé do phd hap thu va cudi cing 1a
lam sach cuvet. Trong d6 hai giai doan dau 1a chuan bi cho giai doan nguyén tir hoa dé
dat két qua tot. Nhiét do trong cuvet graphit 1a yéu td chinh quyét dinh moi sy dién
bién ctia qua trinh nguyén tir hda mau.

8.3.2 Cac yéu cau hé thong nguyén tir h6a miu

1. Hé thdng nguyén tir héa phai hoa hoi va nguyén tir héa miu phan tich v6i hiéu
suét cao va on dinh, dé dam béao cho phép do c¢6 dd nhay cao va dé lap lai tdt.

2. Phai cung cap duoc ning luong (nhiét do cao) du 16n, dé c6 thé nguyén tir hoa
duoc nhiéu loai mau va phan tich duogc nhiéu nguyén td.

3. Cuvet chita mu dé nguyén tir hoa phai c6 do tinh khiét cao. Khong 1am nhiém
ban méu, khong ¢6 phd phu gay kho khin cho phép do nguyén t6 can phan tich.

4. Han ché, c6 it hay khong c6 cac qua trinh phu trong qua trinh nguyén tir hoa
mau thyc hién phép do.

5. Tiéu ton it mau.

D6 14 nhitng yéu cau tdi thiéu can thiét ddi véi mot hé thdng trang bi nguyén tir
hoa miu trong phép do khong ngon lira. Trén co s& cac yéu cau nay, moi hang ché tao
may pho hap thu nguyén tir déu c6 nhiing hé trang bi riéng cho cac may cia ho. Song
vé nguyén tic va cac budc ciia qua trinh nguyén tir hoa thi déu nhu nhau.

8.3.3 Nguyén tic va cac giai doan ciia qua trinh nguyén tir h6a miu

Nguyén tic va cach thuc hién cta ki thuat nguyén tir hoa khong ngon ltra 13 hoan
toan khac vai ki thuat nguyén tir hoa trong ngon lra. O day ngudi ta thuong dung nang
lwong nhiét ciia mot ngudn ning luong phu hop dé nung néng, héa hoi va nguyén tir
hoéa miu phan tich trong dng cuvet graphit hay trong thuyén ting tan (Ta) nho. Ngudn
ning luong thuong duoc dung hién nay 1a dong dién c6 cuong d6 dong rat cao (tir 50 -
600 A) va thé thap (dudi 12 V) hay 1a ning luong cua dong dién cao tan cam tng.

Duéi tac dung ciia cac ngudn ning luong nay, cuvet chira mau phan tich s& duoc
nung néng do tirc khic va miu s& dugc héa hoi va nguyén tir hoa dé tao ra cac nguyén
tor ty do ¢ trang thai hoi c6 kha nang hép thu buc xa don séc, tao ra phé hép thu
nguyén tir ctia nd. Dung cu dé nguyén tir hda mau theo ki thuat nay hién nay co rat
nhiéu loai khac nhau dugc ché tao tury thudc theo ting hing va timg phong thi nghiém.
Nhung c6 thé khai quat theo cac nhom chinh duéi day:
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+ Céc loai cuvet graphit;
+ Cac loai coc graphit;
+ Cac loai thuyén kim loai chiu nhiét, nhu Ta.

Trong céc loai trén, dugce dung phd bién nhét 1a cic cuvet graphit, vi no thoa man
duoc nhitng yéu cau chinh cta phép do khong ngon ltra. Vé cuvet graphit, mdi hing
ché tao may quang phd hap thu nguyén tir déu ¢ cuvet graphit riéng cho cac may cia
ho va hé thong nguyén tir hoa khong ngon lira twong tng.

Hé thdng nguyén tir hda mau theo ki thuat khong ngon lira gém c6:

+ Budng nguyén tir héa va cuvet graphit chira mau phan tich dé thuc hién qua
trinh nguyén tir hoa;

+ Ngudn ning luong dé nung néng do 10 graphit dén nhiét do nguyén tir hda mau
va bo diéu khién hay bo chuong trinh (programer) dé dit chuong trinh va chi huy quéa
trinh nguyén tir hda mau theo cic giai doan nhat dinh. Vi du: Hang Perkin Elmer ¢ hé
thong khong ngon lira HGA-70, HGA-400, HGA-5001 Hang Philips'pye Unicam c¢6
SP9- 041.

Tuy mdi hang c6 nhiing dung cu khic nhau, nhung qua trinh nguyén tir héa trong
cac dung cu do déu xay ra theo 4 giai doan ké tiép nhau trong thoi gian tong cong tir
80 - 60 giay. Cac giai doan do la:

8.3.3.1 Sdy khé mdu

Day 1a giai doan dau tién cta qua trinh nguyén tir hda mau. N6 13 rat can thiét dé
dam bdo cho dung moi hoa tan mau bay hoi nhe nhang va hoan toan, nhung khong lam
ban mau, mat mau. Vi néu khong thuc hi¢n séy tdt, mau s& bi ban lam sai léch két qua
phan tich. Dé thuc hién qua trinh sy t6t, d6i voi mdi mot loai mau can phai tién hanh
nghién ctru, phat hién va chon nhiét do va thoi gian s?iy cho phu hop. Nhiét do va thoi
gian sdy kho cta mdi loai mau phu thudc vao ban chit ciia cac chat ¢ trong miu va
dung moi hoa tan né. Thuc nghiém cho thdy rang, khong nén sdy mau ¢ nhiét do cao
va sdy kho nhanh. Néi chung nhiét do say kho phu hop ddi v6i ba sd cac mau vo co
trong dung méi nudc nim trong khoang tir 100 - 150°C trong thoi gian tir 25-40 gidy
v6i lwong miu duge bom vao cuvet nhd hon 100 pl. T4t nhién qua trinh siy kho chdm
& nhiét do thap bao gio ciing cho két qua 6n dinh. Viéc ting nhiét do khi sdy, tir nhiét
do phong dén nhiét do s?iy mong muén cling can duoc thuc hién tir tir, voi tde do tang
nhiét d6 tir 8 dén 5°° trong mot gidy 1a phu hop.

Dbi voi cac miu co chira cac chat hitu co hay hoa tan trong dung mdi hitu co,
thuong phai sdy ¢ nhiét do thip hon va téc do tang nhiét do phai cham hon dung moi
nude. V6i loai mau nay, nhiét do say thuong 1a dudi 100°C. Hinh 8.13 1a mot vi du vé
qué trinh séy kho mau. Trong d6 Ts 1a nhiét do séy tdi da (t61 han) va trong 6 tde do

tang mhiét d6 sy, thi chi c6 qua trinh theo dudng sd 5 va 6 1a cho két qua tét. Pong
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thoi trong quan hé ty 1¢ giira thoi gian Ramp (thoi gian ting nhiét o) va thoi gian siy
thuong nam trong ty 1¢ tir 3/4 - 2/4 1a phu hop cho nhiéu nguyén t6. Mat khac, mdi
nguyén td cling c6 mot nhiét do sdy t6i da cho nd (bang 8.6), nghia 14 néu sy mau &
nhiét d6 cao hon nhiét do do thi két qua phan tich kém 6n dinh va s& mic sai sb rat 16n.

8.3.3.2 Tro hod luyén mdu
bay la giai doan thu hai cua qua T°C

trinh nguyén tir hda mau. Muyc dich Ramp. sty

1a tro hoa (d6t chay) cic hop chat r

hitu co va mun c6 trong mau sau
khi da say khd, dong thoi nung
luyén & mdt nhi¢t d¢ thuan loi cho

giai doan nguyén tir hoa tiép theo gs)

dat hiéu suét cao va 6n dinh. Giai o :
doan nay c6 anh huong rit nhiéu )

dén két qua phan tich, néu chon iinh ?'13 o N L
. \ ['6¢ 46 tang nhiét d6 trong giai doan sdy mau
nhiét dg tro hoa khong dau hod thi
mot sb hop chat ¢ thé bi phan huy mat trong giai doan nay, néu nhiét do tro hoa 1a
qué cao. Li thuyét va cac két qua thuc nghiém xac nhéan rang, tro hoa miu tir tir va &
nhiét d6 thap hon nhiét do gidi han thi phép do ludn luén cho két qua on dinh, va mdi
nguyén té déu c6 mot nhiét do tro hoa luyén mau giéi han (T..) trong phép do ETA-
AAS.

Nhiét do tro hoa gisi han 1a nhiét d6 ma sy tro hoa mau & nhiét d6 d6 va nho
hon no, thi cudng do vach phd hap thy 1a khong doi (hinh 8.14). Con néu tro héa mau
& nhiét do 16n hon nhiét do d6 thi cudng d6 vach phd bi giam va khong 6n dinh. Nhiét
dd tro hoa gisi han clia mdi nguyén td rat khac nhau, no phu thudc vao ban chét cta
mdi nguyén t& va phu thudc vao dang hop chat ma nguyén t6 d6 ton tai, ciing nhu
matrix (chat nén) ciia mau (hinh 8.14).

Noi chung, vé miat hoa !4

hoc, cac nguyén t6 bén nhiét va

tdn tai trong cac dang hop chat / — \
g g hop an— ~ \i

bén nhiét thuong phai tro hoa | ~_
luyén méu & nhiét do twong dbi N
cao. Nhu vi du trong hinh 8.14,
Si c6 nhi¢t do tro hoa gidi han
1a 1100°°, Ni 1a 1000°%, con Pb
la 600°C. Ngay dbi v6i mot
nguyén to nhiét do tro hoa giéi Hinh 8.14

T(°C)

han Tr cling co thé khac nhau, Quan hé giita nhiét d6 tro hoa va cudng do vach phd

khi Chl:lng t(‘A)n tai trong chc Chélt cla cac nguyén té Cu, Zn, Pb, Ni, Ca va Si
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Nén khac nhau cta mau (matrix effect), nhit 1a cic chit nén bén nhiét. Hinh 8.18

1a mot vi du vé van dé nay khi do phd hip thu nguyén tir cia Mg trong cac nén khac

nhau.

Nghia la Mg trong céc chét nén khac nhau c6 nhiét do tro hoa gidi han 1a Ty, T,
T; va Ty (tae 1a 600, 1000 va 1 lOOOC).

Pong thoi qua d6 chung ta thay ¥ nghia ctia chit phu gia da duoc thém vao mau

phan tich.

Bang 8.6

Mot s6 vi du vé nhiét dd sy, tro héa luyén miu, nguyén tir h6a miu giéi han cia
mot s6 nguyén to (theo W. Fuller)

Nguyén t6 Nhiét d6 t6i han cua qua trinh (°C)
Say mau Tro hoa Nguyén tir hda

Al 130 1100 2850
Ba 150 1100 2900
Be 130 1100 2750
Ca 130 1100 2800
Cu 120 0650 2650
Fe 120 1000 2700
Pb 100 0600 2500
Mg 150 1100 2850
Mn 130 1000 2700
Si 150 1200 2850
Na 139 0800 2200
Sr 130 1100 2800
Zn 110 0600 2500
Co 110 1100 2750
Cr 110 1100 2750
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Khi nghién cou ki qua
trinh tro héa luyén mau cua

nhiéu nguyén td, ngudi ta thay

rang, moi quan h¢ gitra nhiét —— 4
dd tro hoa luyén mau va cuong \ 2

do cua vach phé hép thu

nguyén tor cua cac nguyén to

thuong tuan theo mdt trong ba Ty T(°C)

loai nhu trong hinh 8.14. Loai T, T, T,
(1) 1a tiéu biéu cho cac nguyén
t6 Pb, Zn, Co, Mg. Loai (2) 1a Anh hudng thanh phan nén dén nhiét do tro hda clia Mg

Ni, Cu. Loai (3) 1a Si, Ca, Al Dudng 1: Trong nén LaCly 1%; Budng 2: Trong dung dich HCI 1%;

Hinh 8.15

Mit khac cac két qua Budng 3: Trong dung dich dudng 1% cé HCI 1%; Budng 4: Trong
A P 3 én LaCl31%. Nhung c6 thém phu gia NH4NO3 va LiBO,.
thuc nghiém ciing chi ra ring, " -aCls1%. Nhung co thém phy gia NH,NOs 2
khong nén tro hoa luyén mau o nhiét d6 qua gidi han, vi nhu thé viéc luyén mau chuan

bi cho giai doan nguyén tir hoa s& khong tot.

Chi nén tro héa ¢ nhiét 4o cao nhat 1a bang hay thip hon nhiét d6 tro hoa gidi
han mét it (khoang 30 - 50°°).

Ngoai yéu t6 nhiét do thi toc d6 tang nhiét do trong qua trinh tro héa ciing c6 anh
huodng dén @6 6n dinh cua cuong do vach phé. Noéi chung, tbe do tang nhi¢t do qua 16n
thuong 1am ban miu. Viéc ting cham bao gio ciing cho két qua tdt hon, nghia 1a phai
thuc hién tro hoa luyén mau trong mot thoi gian khong qua ngan. Thong thudng 1a tir
30 - 60 gidy, v6i lugng mau dua vao cuvet nho hon 100 pL. Trong tong thoi gian tro
hoéa, thuong danh 1/3 cho viéc tdng nhiét d0 tir nhiét do séy dén nhiét do tro hoa, nghia
1a tbe do tang nhiét d6 ndm trong ving tir 60-100 d6 trong 1 gidy 1a thich hop. Sau d6
thoi gian con lai 2/3 1a giit nhiét do khong doi da chon dé luyén mau.

Al
Ay

Sn

ETA-AAS Cd
Zn
Cu

‘{ T(°C)
2 3 4 5 6 7
Hinh 8.16

Quan hé giita nhiét do nguyén tr héa va cudng dé vach phd
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D6i v6i cac mau cd chit hiru co hay trong dung méi hitu co thi giai doan nay
cang phai can than va nhiét d6 chon dé tro héa phai thip hon dung méi 1a nude, dé
tranh sy bay hoi truéc cua nguyén td phan tich ¢ dang hop chit co kim. Do d6, véi
mdi loai miu, trong mdi loai dung mdi, chung ta can khao sat dé phat hién duoc nhiét
d6 tro hoa phu hop cho nd.

8.3.3.3 Nguyén twr hoa

Pay 1a giai doan cudi cing clia quéa trinh nguyén tir hoa miu, nhung lai 13 giai
doan quyét dinh cudng d ctia vach phd. Song nd lai bi anh hudng boi hai giai doan
trén. Giai doan nay dugc thyc hién trong thoi gian rat ngén, thong thuong tur 3 dén 6
gidy, rét it khi dén 8-10 giay.

Nhung toc do tang nhiét do lai 1a rat 16n dé dat ngay tuc khic dén nhiét do
nguyén to hoa va thyc hién phép do cuong do vach phé. Tbe do tang nhiét do thuong
1a tir 1800 - 2500°/gidy, thong thuong nguoi ta sir dung toc do tdi da.dd nguyén tir
hoa ciia mot nguyén to rat khac nhau (hinh 8.17).

Pong thoi mdi nguyén td ciing c6 mot nhiét do nguyén tir hoa gisi han Ta cia no.
Nhiét d6 Ta nay phu thudc vao ban chat ctia mdi nguyén td va ciing phu thudc trong
muc d6 nhét dinh vao trang thai va thanh phﬁn clia mau ma no ton tai, nhat 1a chat nén
ctia mau (hinh 8.18).

T(°0)

2600 ' 2800
Hinh 8.17

Quan hé giira nhi¢t d9 nguyén tir héa va cwomg d9 vach phé ciia cac nguyén to
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Ay

D,6F
04t

(1): Mg/(dd. H,0 c6 1% HCI)

(2): Mg/(dd. LaCls 1% c6 1% HCI)
ook (2): Mg/(nhu (2), c6 NH,NO; + LiBO,)

T, Nhiét do

L 1

T T,
U L 1 1 1
2000 2400 2800 T°C

Hinh 8.18

Anh hwéng thanh phin nén ciia miu dén nhiét d9 nguyén tir héa mot nguyén t6

Khi nghién ctru qué trinh nguyén tir héa cua nhiéu nguyén t6 trong cac diéu kién
khac nhau, nguoi ta thiy su dién bién ciia nhiét do nguyén tir héa ctia mot nguyén t6
va cudng d6 vach phd cua nd thuong theo hai loai nhu trong hinh 8.19. Cac nguyén t6
theo loai (1) c6 nhiét d§ nguyén tir hoa gidi han 1a Tal, nguoc lai, cdc nguyén t6 theo
loai (2) c6 nhiét d nguyén tir hoa gidi han la Ta2.

Tiéu biéu cho loai (1) 1a cac nguyén td Zn, Fe, Pb, Cu va Mo, tiéu biéu cho loai
(2) 1a cac nguyén t6, Si. Sn, Mg, Ca (hinh 8.17). Cac gi4 tri nhiét 6 Tal va Ta2 la
nhiét do nguyén tir héa gidi han cua mdi loai. Khi nguyén tir hda mau dé do cuong do
vach phé cua mot nguyén td & nhiét d6 cao hon nhiét do gi61 han nay thuong khong
duoc loi thém vé cuong do, ma két qua thyuc nghiém cho thiy cac két qua do thudng
khong 6n dinh va thuong lam hong nhanh cuvet graphit.
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Ngoai viéc chon Ax / )

nhi¢t dg, trong giai doan
nady con can phai chon
thoi gian nguyén tr hoa |
cho phu hop lam sao dam
bao céc lyc cuong dd vach
phé thu dugc phai gon va
chi ¢6 mot dinh. Nhu vi

du trong hinh 8.20 chi co : T ToC

truong hop (a) 1a tot. Hinh 8.19
Quan hé gilra nhiét dd nguyén tif héa va cudng do clia vach phd hap thu

ey

P M dd ] 44
4 v

s ] L1

B 2

ﬁL....‘._‘_._:_‘( A1

Hinh 8.20
Quan hé giira hinh dang lic vach pho va thoi gian nguyén tir héa

Ca-422,7nm. a: 3 gidy, b: 4 giay, c: 6 giay va d: 8§ gidy

Dén day ching ta c6 thé khai quat toan b qua trinh nguyén tir héa mau theo ki
thuat khong ngon lira nhu trong hinh 8.21. Trong d6: (1) 14 giai doan sy mau; (2) 1a
giai doan tro hoa luyén mau; (3) 1a giai doan nguyén tir héa do cudng d6 vach phd va
(4) 1a giai doan lam sach cuvet graphit. Poan R 1a thoi gian tang nhiét d§ cua hai giai

doan déu (thoi gian Ramp).
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8.3.4 Cac yéu to anh hwéng

Cing vGOi cac |M

diéu kién sy, tro 3)
héa va nguyén tu
héa mau nhu da
trinh bay ¢ trén, qua
trinh nguyén tor hoa
mau theo ki thuat

Lam sach cuvet

@

Nguyén tir hod

khong ngon lra con
bi anh hudng boi
mot s6 yéu t6 khac |
nita. Cac yéu td nay
dnh  huéng khac =

nhau déi voi mdi As Ar A eity)
nguyén t0 va cling Hinhs.21

c6 khi lai khéng géy Khai quat toan bd qua trinh nguyén tlr hda mau

anh huong. (1)-Sdy mAu; (2)-Tro héa mau; (3)-Nguyén tir hoa; (4)-Lam sach cuvet.

- Truede hét la moi trieong khi tro thue hién qua trinh nguyén tir hoa.

Khi tro thuong dugc dung lam méi trudng cho qua trinh nguyén tir hoa 1a argon
(Ar), nito (N,) va hai (He), nghia 1a qua trinh nguyén tir hoa thyc hi¢n trong moi
truong khong c6 oxy. Do d6 khong xuét hién hop chat bén nhiét loai MeO hay MeOX.

Nhung ban chat, thanh phan va téc do dan khi tro vao trong cuvet graphit déu
anh huong dén cudng d6 cua vach phd va nhiét do trong cuvet graphit (hinh 8.22).

Trong ba loai,khi t}ro noi 08 A,
trén, thi Ar l1a khi tot nhat, sau
d6 dén N,. Pong thoi khi
tang toc d6 dan khi vao cuvet
graphit thi cuong d6 vach pho 04l
luén luén gidm va muac do
giam ciing khac nhau ddi véi

X- A ) . V.

moi nguyén to (hinh 8.22a). Cd
. A ot : Pb

Do do6 trong phan tich, khi do 0 . . " : : A

\ N [ n 100 200 400  (ml/ph)
cuong do vach phd bat budc
phai git cho tbc d6 dan Hinh 8.22a
khong ddi, hodc c6 thé tat khi Anh hudng clia téc d6 khi tro dén cudng d6 vach phd

moi truong trong giai doan nguyén tir hoa dé do cudng do vach pho.
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- Yéu t6 thir hai
la céng sudt dot néng
cuvet. Nhin chung, khi
ting cong sudt dot
néng cuvet thi cudng
d6 vach phé ting theo
(hinh 8.23). Nhung su
phu thudoc nay ciing
chi trong mot gidi han
nhit dinh, khi cong
sudt ddt nong cuvet
nho hon 6 KW.

T°C
2800
//\ Ar
N,
2600 -
He
2400 -
t(gy)
22m L i 1 1 1 1
2 3 4 5 6 7
Hinh 8.22b

Anh hudng cia loai khi tro dén nhiét do cuvet graphhit

Con khi d6t nong cuvet & cong suat 1on hon 7 KW thi hau nhu cudng d6 vach

phd khong tang nira (hi
- Yéu 6 thir ba |

nh 8.23).

a toc do dot nong cuvet. Téc d§ dot néng cuvet va thoi gian

nguyén tir hoa ti 1& nghich véi nhau. Néu do dién tich cua lyc thi yéu t6 nay hau nhu

khong anh hudng, nhung néu do chiéu cao cta luc thi lai rit khac nhau (hinh 8.24).

Noi chung chi€u cao cua lyc ti 1€ voi toc d§ dot nodng cuvet.

T°C
3000
32kW
2,6kW
2000 1,8 kW
1,3kW
1000
1(gy)
0 1 ] 1 L. 1
1 2 3 4 5
Hinh 8.23
Anh hudng clia cong suit dst néng cuvet dén cudng d6 vach phd AAS

CuuDuongThanCong.com
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Hinh 8.24 1a céac lyc vach phd
cua qua trinh nguyén tr héa 10 ppb

Pb voi cac tdc do d6t nong cuvet: 1) [\ \

2300; 2) 1600; 3) 1000 va 4) \ /\

800°“/gidy. O day chung ta thay voi \Z N ’/\><\\

toc do dbt néng 1, vach phd c6  —A—2 < P —

chiéu cao 16n nhat, sau d6 dén toc

do 2 va cubi cung la tbc do 4.
Nhung van dé chlnh’ la & cbo, khi o a0s

nguyén ta hoa véi toc do dot nong  znn hudng clia tdc dd d6t nong cuvet dén cudang do vach Pb
cuvet thip, ta thuong phai nguyén

tor hoa thoi gian dai, do do truong

hop dan dén luc cta vach phd khong nhitng c¢6 chiéu cao thip, ma con co nhiéu dinh
va dang phtrc tap gay kho khéan cho vi¢c danh gia dinh lugng.

- Yéu 16 thir twe la loai cuvet graphit dung dé nguyén tir héa mau, nghia la cac loai
nguyén liéu graphit khac nhau cling anh huéng dén cudong do vach phd va thoi gian
nguyén tir hoa mau (hinh 8.25).

Noéi chung, cac loai graphit hoat héa toan phan thudng cho két qua tt nhat, do
nhay cao, on dinh.

Hinh 8.25 12 mét vi du vé vin dé nay. D6 1a viéc nguyén tir héa Cr va Al véi ba
loai cuvet khac nhau. Pic 1 1a v&i cuvet graphit dugc hoat hoa nhi¢t toan ph?ln; tic 2 1a
cuvet graphit chi dugc hoat hoa bé mat va tirc 3 1 cuvet graphit thuong khong hoat

hoa.
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ABS
)27 —+¢
121 ¢ Crom
)15 4
109

3034 t (giay)

i T 14

02 0'6 10 14 18

ADS
-
3364
)28 -4
)20

)12 4

104 -4 t (gidy)

02 06 10 14 e

1. Loai déc biét
2. Hoat héa bé mit
3. Khong hoat héa

Hinh 8.25

Anh hudng clia loai cuvet graphit dén cudng dé vach phd

8.3.5 Cac qua trinh trong cuvet graphit

Céc qua trinh xay ra trong cuvet graphit va co ché ctia qua trinh nguyén tir hoa
mAu 1 nhitng vin dé hét strc phirc tap, nhung lai quyét dinh cuong d6 cua vach pho.
Mudn hiéu biét co ché cua van dé nay, ching ta phai xem xét tat ca cac yéu to dong
hoc, nhiét dong hoc va cac phan tng héa hoc co thé xdy ra trong cuvet, vi cac qua trinh
d6 1a xay ra dong thoi va co tac dong qua lai 13n nhau. Nhung khi nghién ctru mét yéu
t6 nay, thong thudng ngudi ta phai co 1ap hay giit cho cac yéu té khac khong doi. Song
thuc chat khong phai nhu thé, cac qué trinh xay ra trong cuvet graphit khong ¢ 1ap va
tach biét 1an nhau, ma chung gan chit v6i nhau va co tac dong qua lai anh huong 1an
nhau ¢ nhiing mtrc do nhét dinh dudi tac dung quyét dinh ctia nhiét dJ trong cuvet
graphit. Vi thé viéc xem xét mot yéu td trong khi cac yéu t6 khac duge gitr khong doi
chi 14 twong ddi trong mot diéu kién nhat dinh da dit ra, dé theo ddi su thay doi cia
mot yéu to.

Nhiéu tac gia di nghién cru cac qua trinh xay ra trong cuvet graphit, song cho
dén nay ciing chi c6 nhimng két qua budc dau trong mot vai truong hop cu thé. Chinh vi
thé chwa thé néu mot co ché chung cua qua trinh nguyén tir héa miu trong cuvet
graphit, do d6 ching t6i chi mubn dé cap dén mot vai van dé chinh co thé chap nhan
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dugc theo quan diém dong hoc va nhiét dong hoc hoa hoc ¢ nhiét do cao, theo trat tu
clia qué trinh nguyén tir hda mau.

Qua trinh nguyén tir héa miu xay ra theo ba giai doan ké tiép nhau, anh huong
1an nhau. Trong d6 hai giai doan dau la chuan bi cho giai doan thir ba nguyén tir hoa
mau do cudng d6 vach phd. D6 1a mot tong thé lién tiép dién bién ctia nhiéu qué trinh.
Nhung dé d& hiéu chung ta c6 thé tach riéng va khai quat theo nhiing van dé sau day:

a. Su bay hoi cua dung mai. DPay la qua trinh vat li don gian, n6 xay ra trong giai
doan dau (sdy miu) cta qua trinh nguyén tir hoa mau va nhiét do 1a yéu t& quyét dinh
su dién bién cua qua trinh ndy. Nhung thanh phan ciia mau, cic chat hitu co c6 mat
trong mau ciing anh huong dén qué trinh nay. Sau khi dung méi bay hoi sé dé lai cac
hat mau 1a bot min cua cac mudi kho trong cuvet.

b. Su tro héa (dot chay) cdc chdt hitu co va mim. Qua trinh nay xay ra trong giai
doan thu hai cua qua trinh nguyén tr hoa. Khi céc chét hiru co bi tro hoa, s& tao ra cac
chét khi (CO, CO,, H,0) bay di va dé lai phan ba vo co ctia mau. Do 13 cac mudi hay
céc oxit clia cac chat mau. Tiép d6 bi nay dugce nung ndng, nong chay hay bi phan hay
tuy theo nhiét do tro hoa da chon va tuy thudc vao ban chét cua hop chit mau ton tai
trong cuvet sau khi siy kho. Liic ndy miu duoc luyén thanh thé nong chay dong nhat.
Pong thoi ¢ day ciing c6 sy phan huy ciia mot sé mudi khong bén thanh oxit hay mudi
hay oxit don gian. Vi du, néu trong mau c6 CaCOs thi c¢6 thé c6 phan mg phan hiy
nhu sau:

CaCO; (r) » Cao(r) + Coy(k)

c. Si héa hoi cia cdc hop phan mau & dang phdan tir. Néu nhiét hoa hoi (ning
luong héa hoi) cua cic hgp phan mau nho hon nhiét phan li cta chung thi cac hop
phan miu nay s& hoa hoi & dang phan tir, sau d6 chiing bi phan 1i thanh cic nguyén tir
tu do. D6 13 co ché hoa hoi cta cac phan tir c6 4p suat hoa hoi cao va nhiét héa hoi
thap hon nhiét phén li (E, < E,). Tiéu biéu cho cac hop chat thudc loai nay 1a cac oxit
Sb,0;, Ga,0;, cac mudi halogen cua cac kim loai nhu SbCls, SnCl,, SnBr,, AICI;,
TiCly, GaCls, cac mudi axetat, Clorat cua kim loai, v.v... Co ché dién bién cua céc hop
chat loai nay c6 thé minh hoa theo hai kiéu so d6 sau day

- Co ché chinh 1:
(a) MxXy(r,l) —— MxXy(k) -—— xM(k) + X
(b) MxOy (1,]) -—— MxOy(k) —— xM(k) + O,
(¢) M(k) + n(hv) — phd AAS

Qua trinh (a) xdy ra ddi v6i cac mudi halogen kim loai va qua trinh (b) 1a d6i véi
cac oxit kim loai dé hoa hoi. Nhu cac hop chét ZnCl,, CuCl,, FeCl;, CdCl,,...Con qua
trinh (c) 1a sy hap thu buic xa cua nguyén ti, tao ra pho.
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Sau ddy 1a vai vi du vé co ché nay:
CdCly(r,]) > CdCly(k) — Cd(k)
CuCly(r,]) > CuCly(k) — Cu(k)
SbCls(r,]) = SbCls(k) — Sb(k)

Nhung riéng mubi AlCl; ngoai qué trinh chinh theo co ché (a) thi con qua trinh
phu sinh ra hop chat monooxit bén nhiét dang AlO nhur sau:

(d) AICI; (r,)) > Aly(k) + Cl,
(e) Alo(k) = A(k) + O,

Qua trinh phu nay phu thudc vao sy c6 mat cia oxy va nhiét do cua cuvet. O
nhiét d6 nhé hon 2500°° thi qua trinh () hau nhu khong xay ra duge. Vi thé n6 lam
mat nguyén tir ty do Al, qua d6 1am giam cudng do vach phd. Do d6 phai tim cach
ngian can khong cho hinh thanh AlO, tirc 12 phai han ché qua trinh (d) xay ra khi
nguyén tr hoa mau. Pé khir bé qua trinh (d), nguoi ta phai nguyén tir hda miu trong
mdi trudng khi tro hay thém vao mau nhimg cht phu gia thich hop.

d. Sw phdn li ciia cdc phdn tir chat mau trude khi héa hoi. Khuynh hudng nay
thudng xay ra ddi véi cac phan tr co ap suat hoa hoi thip va nhiét phan li nho hon
nhi¢t hoa hoi phan tir cua chinh n6 E;, > Ey4. Cac phan tir thude loai nay, dudi tac dung
ctia nhiét do trong cuvet graphit, truéc hét chiing bi phan 1i thanh cdc monooxit hodc
thanh cac nguyén tir ty do & trang thai rn, hay long, rdi sau d6 méi dugc chuyén thanh
thé hoi theo cac tinh chit riéng ctia san phim vira duoc hinh thanh. Dién bién cia qua
trinh thudc loai nay c6 thé minh hoa theo céac so dd dudi day:

Co ché chinh 2:
(H) M X, (r,]) & My(r]) + yX(k)

» xM(k)
(2) MX, (1,]) = xMO(r,]) + yX(k)

» xM(k)

(h) M,Oy(r,]) = mX(r,]) = xM(K)

(i) MiOy(r,1) = xMO(r,]) =>xM(r,l) = xM(k)

Sau d6 1a qua trinh hap thu birc xa ciia cac nguyén tir M(k).
M(k) + n(vh) — Phd AAS

Céc qua trinh (f) va (g) nay 1a dbi v&i cac mubi cta kim loai véi nitrat, cacbonat,
sun phat, photphat, nghia 1a cac mudi c¢6 oxy. Cac qua trinh (h) va (i) 1a di véi cac
hop chét oxit. Cac qua trinh theo cac co ché nay thuong kém 6n dinh va cho két qua do
nhay thdp hon cic qua trinh cta cac mudi halogen & trén. Tiéu biéu cho su dién bién
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theo kiéu nay 1a cac hop chit, cac mudi cacbonat, sunphat va photphat cta kiém thd
Ca, Ba, Si. Vi du:

FeCl;(r,I) > Fe(r,]) - Fe(k)
Mn(NO;),(r) = Mno(r,l) - Mn(k)
CaO(r) — Ca(r) — Ca(k)
V,05(r) >VO(r) = V(k)
Nhu vy, cic qua trinh nay xay ra trong cuvet nhu thé nao tiy thudc vao:
+ Diéu kién nguyén tir héa mau (chu yéu 1a nhiét do).
+ Tinh chét nhiét hoa cia cac hop chat mau do,
+ Anh hudng thanh phan nén ctia mau, va
+ Moi trudng tién hanh nguyén tir hoa mau.
+ Chét nén ctia mau, chat phu gia thém vao.
e. Su tao thanh hop chat cacbua kim loai.

Trong cuvet graphit sy xuat hién hop hit cacbua kim loai 1a diéu tat nhién, nhung
mirc do rat khac nhau d6i voi mdi kim loai. Chu yéu 1a & cac kim loai bén nhiét nhu
kiém tho, dat hiém. Phan (mg nay thuong may xdy ra giita cac monooxit kim loai véi
cacbon cuia cuvet graphit hay cta kim loai ¢ thé 16ng va ran véi cacbon:

(k) M + xC — MC,
(1) MO + xC — MC, + O,
trong d6 x c6 thé 1a 1,2,3 4.

Sau d6 cac hop chit cacbua vira hinh thanh s& hoa hoi va bi nguyén tir hoa theo
tinh chat, ddc trung nhiét héa ciia né. T4t nhién qua trinh hoa hoi va nguyén tir hoa cua
cac hop chat loai nay trong dbi kho khin va phai ¢ nhiét do kha cao, vi né 1a cac hop
chat bén nhiét. Vi thé phai ngin ngira khong cho cac qua trinh (k) va (1) xay ra. Mirc
d6 hinh thanh cac hop chét loai nay rat khac nhau ddi véi timg kim loai va phu thudc
vao nhiéu yéu t6 nhu:

+ Tinh chit ciia mdi kim loai;

+ Piéu kién nguyén tr hoa mau, nhiét d6 nguyén tir hoa;
+ Thanh phén hoa hoc ciia mau;

+ Loai cuvet graphit dé nguyén tir hoa mau.

Noéi chung, cic cuvet graphit dd hoat héa nhiét toan phan (pyrolitic coated
graphit) thuong han ché xu hudng tao thanh hop chit cacbua kim loai. Nguoc lai, cic
loai cuvet graphit thuong (standard graphit cuvet) kha ning hinh thanh cac hop chit
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cacbua kim loai 1a rat 1én. Hién tuong nay thé hién rat rd rang khi phén tich cac kim
loai kiém thd, nhom va cac dat hiém. Dac biét khi cac nguyén tb nay la nén ciia mau,
thi sy xuat hién cac hop chét cacbua kim loai c6 thé 1am giam d6 nhay cia phuong
phap phan tich hang trim lan, tham chi c6 khi dén ngan lan.

Vi thé trong nhiéu trudng hop nguoi ta phai chon nhiing diéu kién nguyén tir hoa
mau phu hop dé loai trir sy xuét hién cac hop chét cacbua, hodc thém vao mau cac chat
chay nhu NH4;NO;, LiBO2 Vi néng do thich hop dé han ché viéc tiép xtc cua chat
mau véi cacbon, hodc tién hanh cacbua hoa bé mit cuvet graphit trudc béng mot hop
chat cacbua bén, sau d6 méi dwa mau vao nguyén tir hoa hodc dat mau trong thuyén Ta
O trong cuvet.

f. Sw khwr oxit kim logi boi cacbon. Trong cuvet graphit, dudi tac dung cua nhiét,
mot s& hop chit miu ciing c6 thé bi khir boi cacbon cia cuvet. Phan tmg nay rat phirc
tap va no ciing phu thudc vao cac yéu té nhu trong qué trinh hinh thanh cac hop chat
cacbua kim loai. Déng thoi tde do cua phan tng khtr nay con phu thude vao ap suét
riéng phan ciia nguyén tir cacbon trong cuvet va khi tro lam méi trudng nguyén tir hoa
mau. Phan (mg nay thudng dién bién theo hai loai:

(m) M,Oy(r,]) + C(r) > My(xr,]) + CO
(n) M,Oy(k) + C(k) = xM(k) + CO

Trong hai loai phan tmg nay, loai qua trinh (m) thudng d& xay ra va chiém wu thé
hon va trong nhiing trudng hop ciia cac oxit bén nhiét, thi qua trinh nay lai lam cho
viéc nguyén tir hoa mau cé thé tot hon. Sau day 1a mot vai vi du vé cac phan tmg khir
cac oxit:

NiO®4) + C — Ni(,))
> Ni(k)

PbO(r) + C Pb(r,]) +OC

»Pb(k)

Céc hop chét oxit Ca0, Cr,03, MoO;, ZnO, CdO, CuO,.. thuong xay ra theo kiéu
co ché nay.

Trén day 1a minh hoa cic qua trinh c6 thé xay ra trong cuvet graphit. Tat nhién la
c6 tinh chit khai quat, nén khong phai luc nao, trong moi loai miu déu c6 di cac qua
trinh do, ma trong thuc té dién ra & cuvet graphit c6 su chon loc, c6 sy twong tac 1an
nhau va dong thoi ciing c¢6 sy loai trir nhau. Trong d6, qua trinh chiém wu thé hon 1a
phu thudc vao nhiéu yéu t, nhu:

+ Nhiét do d6t nong cuvet (Pay 1a yéu t6 quyét dinh);

+ Bén chat ctia nguyén t6 va hop chat ma né ton tai trong cuvetl

181

CuuDuongThanCong.com https://fb.com/tailieudientucntt


http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt

+ Thanh phan ctia mau phén tich, dic biét 1a nguyén té co s¢ (nén);
+ Trang thai bé mit va loai cuvet graphit;

+ Moi trudng khi tro tién hanh nguyén tir hda mau;

+ Cudi cung la chit phuy gia dugc thém vao mau.

Chinh do c6 nhitng quan hé phu thudc ndy, ma ching ta c6 thé diéu chinh va
khéng ché dé cho mot qua trinh nao wu viét s& xdy ra, con qué trinh nao khong co loi

s& dugc han ché hay loai trur.
8.3.6 Trang bi dé nguyén tir héa miu

He¢ thong trang bi dé nguyén tir héa mau theo ki thuat khong ngon lira bao gom

hai phﬁn chinh:
1. Bé phdn dong mau dé
nguyén tir hoa. Do chinh la Déng khi ra
cac loai cuvet graphit, coc Dong khivao
graphit, hay thuyén tantan, » N { i

hay 1a cac loai filamen chtra

mau. Trong cac loai nay,

T

cuvet graphit dugc dung phd

bién nhat va tot nhét 13 cuvet

graphit d3a dwgc hoat hoa N I S
nhi¢t luyén toan phén. Vé loai a5

. o xe B ] Dong khi vao
nay thi moi hang ché tao may

do phd hip thu nguyén tir

cling c6 nhitng loai c6 hinh 4 8.26a
dang va kich thudc riéng cho  He théng nguyén tr héa miu kidu ETA chia Pekin Elmer
may cua ho (hinh 8.26).

2. Phan thit hai la nguén nang lwong dé nung néng do cuvet va gia dé cuvet.

Phan nay bao gom bd chuong trinh diéu khién theo bdn giai doan (bdn phase)
sdy, tro hoa, nguyén tir hoa va 1am sach cuvet theo nguyén 1y cta phép do va ngudn
nang luong c6 cong sudt cuc dai 13 ¢& 3,5 - 7,5 KVA dé cung cip ning luong cho qua
trinh nguyén tir ha mau.

N6 thuong 13 ngudn ning luong dién c¢6 dong rat cao (thay ddi duogc tir 50 dén
600 A), nhung thé rat thap (dudi 12 V).
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Hinh 8.26b

Hé thong nguyén tir héa miu trong ngon lira (Philips Pye Unicam)

8.3.7 T6i wu héa cic diéu kién cho phép do khong ngon lira mau.

N6 da duoc nghién ctru ki & trén. Do d6 ¢ day chi néu lai mot sd diéu can chi y.
Cu thé voi phép do ETA-AAS bao gdm nhirng diéu kién:

Cic diéu Kién nguyén tir h6a miu:

+ Thoi gian, nhiét d§ nung noéng cuvet cua cac giai doan siy mau, tro héa luyén
mau va nguyén tir hda dé do cuong do vach pho,
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cho

+ Khi moi truong cho qua trinh nguyén tir hoa mau (téc do, loai khoi)
+ Cong suat, toc do dét nong cuvet graphit dé nguyén tir hoa mau;

+ Piéu kién lam sach cuvet graphit;

+ Luwong méu va cach dua vao cuvet dé nguyén tir hoa cho phép do.

- Chat nén cua mau phéan tich va cac mau chuan can phai dugc pha ché va chuan
dong nhat.

Moi truong axit va loai axit pha ché mau va lam moi truong cho dung dich mau

chuan va mau phan tich.
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- Céc yéu t anh huong sau day ciing can dugc xem xét.

Trong mdt phép do cu thé cac yéu té anh hudng can phai xem xét 1a:
+ Céc anh hudng vé pho;

+ Cac anh huong vé vat Ii;

+ Céc anh huong hoa hoc clia cac Cation va Anion c6 trong mau;

+ V& anh huong cua thanh phan nén cia mau.
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Chuong 9
TRANG BI CUA PHEP PO ASS

9.1 Ngudn phit birc xa don sic

Mubn thuc hién duoc phép do phd hip thu nguyén tir nguoi ta can phai ¢ mot
nguén phat tia btrc xa don sdc (tia phat xa cong hudng) cua nguyén t can phan tich dé
chiéu qua modi trudong hap thu. Ngudn phat tia birc xa don sic trong phép do phd hap
thu nguyén tir thudng 13 cac dén canh rong (HCL), cac dén phong dién khong dién cuc
(EDL) va cac dén phd lién tuc c6 bién diéu (dd dugc don sic hoa). Nhung du 1a loai
nao, ngudn phat tia birc xa don sic trong phép do phd AAS ciing phai thoa man duoc
nhing yéu cau ti thiéu sau ddy méi co6 thé chap nhan dugc.

1. Nguén phat tia buc xa don sic phai tao ra dugc céc tia phat xa nhay (cac vach
phat xa nhay, ddc trung) clia nguyén t6 can phéan tich. Chum tia phat xa d6 phai c6
cuong do on dinh, phai lap lai dugc trong nhiéu 1an do khac nhau trong cung diéu kién,
phai diéu chinh duoc v6i cudng d6 mong mudn cho mdi phép do.

2. Ngudn phét tia buc xa phai cung cip duoc mot chum tia phat xa thuan khiét
chi bao gdm mot s vach nhay dic trung cua nguyén t6 phan tich. Phd nén ctia né phai
khong dang ké. Co nhu thé méi han ché dugc nhirg anh hudng vé vat 1 va vé phd cho
phép do AAS.

3. Chum tia phat xa don séc do ngudn d6 cung cip phai c6 cudng do cao, nhung
lai phai bén vimng theo thoi gian va phai khong bi cac yéu té vat 1i khac nhiéu loan, it
bi anh hudng bdi cac dao dong cua diéu kién lam viéc.

4. Ngudn phat tia birc xa don sic phai bén lau, khong qua dat tién va khong qua
phure tap cho nguoi str dung.

Tat nhién trong 4 yéu cau trén thi 3 yéu cau dau tién 1a quan trong nhét va bat
budc phai thoa min, dé cho phép do dat két qua chinh xéc, 6n dinh va tin twong. Riéng
yéu cau thtr 4 thi c6 thé chnm chude duoc trong nhitng truong hop cu thé nhat dinh.

Xuat phét tir nhitng nhiém vy va yéu cau phai thoa man, hién nay trong phép do
phé hip thu nguyén tir, nguoi ta thudng dung chu yéu ba loai ngudn phat tia birc xa

don sac. bo 1a:

+ Dén catot rong (HCL - Hollow Cathode Lamp),
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+ Beén phong dién khong dién cuc (EDL- Electrodeless Discharge Lamp),

+ Peén phat pho lién tuc di dugc bién diéu (D,-lamp, W-lamp).

+ Cac loai ngudn don sic khac.

Trong ba loai d6, dén HCL dugc dung phd bién nhat. Bén phat phd lién tuc mai
duoc phat trién va sir dung trong vai ndm nay, nhung lai c¢6 nhiéu wu viét trong cac
may nhiéu kénh va qua trinh phan tich ty dong lién tiép nhidu nguyén td, tuy nhién gia
thanh con dit va d6 nhay con kém nén chua duge dung phd bién.

9.1.1 Pén catot rong (HCL)

Dén phat tia biic xa don sic duge ding sém nhat va phd bién nhat trong phép do
AS 1a dén catot rdng (HCL). Pén nay chi phat ra nhiing tia phat xa nhay ctia nguyén t6
kim loai lam catot rdng. Céc vach phat xa nhay ctia mot nguyén té thuong 14 cac vach
cong huong. Vi thé dén catot rdng ciing dugc goi 1a ngudn phat tia birc xa cong hudng.
N6 1a pho phat xa cta cac nguyén t6 trong méi trudng khi kém.

V& céu tao, dén catot rong gém co ba phan chinh:

- Phan 1 14 than dén va ctra s6,

- Phan 2 1a cac dién cuc catot va anot, va

- Phan 3 1a khi chtra trong dén. D6 1a khi tro He, Ar hay N,.

- Than va vo. Than dén gém co vo dén, ctra sd va bé d& cac dién cuc anot va
catot. Bé d& bang nhwa PVC. Théan va vo dén bang thuy tinh hay thach anh. Vo dén c6
hai dang (hinh 9.1).

Cira sO S ctia dén c6 thé 1a thuy tinh hay thach anh trong sudt trong ving UY hay
VIS 1a tiy thudc vao loai dén cua timg nguyén t6 phat ra chum tia phat xa nam trong
viing phd nao. Nghia 1a vach phat xa cong huong dé do phd hép thu ¢ ving nao thi
nguyén liéu lam cira s6 S phai trong sudt & vung do.

- Dién cuc. Dién cuc cia deén 1a catot va anot. Anot dugc ché tao béng kim loai
tro va bén nhiét nhu W hay Pt. Catot duoc ché tao c6 dang hinh xylanh hay hinh dng
rong c6 dudng kinh tir 3 - 5 mm, dai 5 -6 mm va chinh bang kim loai can phan tich véi
d6 tinh khiét cao (it nhat 99,9 %).

Day dan cuia catot ciing 1a kim loai W hay Pt. Ca hai dién cuc duoc gén chat trén
bé d& cua than dén va cuc catot phai nam ding truc xuyén tnm cua dén (hinh 9.1).
Anot dat bén canh catot hay la mdt vong bao quanh catot. Hai dau cua hai dién cuc
duoc ndi ra hai cuc gén chat trén dé dén, cdm vao nguén dién nuoi cho dén lam viéc.
Ngudn nudi 1a ngudn 1 chidu co thé 220-240 V.

- Khi trong dén. Trong dén phai hit hét khong khi va nap thay vao d6 1a mot khi
tro v4i ap sudt tir 5 - 15 mHg. Khi tro d6 1a argon, heli hay nito nhung phai c6 do sach

186

CuuDuongThanCong.com https://fb.com/tailieudientucntt


http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt

cao hon 99,99 %. Khi nap vao dén khéng duoc phat ra phd 1am anh huéng dén chum
tia phat xa ctia dén va khi lam vi¢c trong mot diéu kién nhét dinh thi ti s6 gilta cac
nguyén tir ¢a bi Ion hoa va cac nguyén tir trung hoa phai 1a khong ddi. C6 nhu thé dén
lam viéc méi on dinh.

- Nguon nuéi dén. Bén duge dt ndng do dé phat ra chum tia phat xa cong huong
nho nguén dién mot chidu 6n dinh. Thé lam viéc cua dén HCL thuong la tor 250 -
220V tiy thudc véao timg loai dén cia timg hing ché tao va tily thudc vao timg nguyén

t6 kim loai 1am catot rong.

Cuong d6 lam viéc ctia cdc dén catot rong thuong 1a tir 3- 50 ma va ciing tiry
thudc vao mdi loai dén HCL ciia mdi nguyén t6 do mdi hang ché tao ra no.

Thé va cuong d dong dién 1am viéc ciia dén HCL c6 lién quan chit ché voi cong
dé tach kim loai ra khoi bé mit catot rong dé tao ra hoi kim loai sinh ra chum tia phat

xa cua den HCL.

Dong dién qua den

HCL cua mdi nguyén t6 \ |

rat khic nhau. Mdi deén | s
1 “ A ' —_— —— ——— — — —

HCL déu c6 dong dién M i

161 han cuc dai ma deén :

g an CUc dz K /_ _____________ :'

¢ thé chiu dung dugc va
gia tri nay duoc ghi trén  Hinh 9.1

vo dén. T4t nhién khi i Céuteo ciia den catot réng

dung khong bao gio duogc

phép dung dén dong dién cuc dai d6, ma thich hop nhit 1a trong ving tir 65 - 85 % gia
tri cuc dai, vi & diéu kién dong cuc dai den lam viéc khong on dinh va rat chong hong,

déng thoi phép do lai c6 d6 nhay va Bo lap lai kém.

Theo li thuyét va thuc nghiém cua thyc té phan tich theo ki thuat do phé hép thu
nguyén tir, tot nhat chi nén ding cuong do dong trong ving tir 60 - 85 % dong gidi han
cuc dai da ghi trén dén HCL.

Mubdn c6 d6 nhay cao, nén sir dung cudng d6 dong & gan gisi han dudi. Mudn cd
d6 6n dinh cao, nén dung cuong d6 dong & gan giéi han trén. Nhung nén nhé ring
cuong do dong lam viée ciia dén HCL va cudng d6 cia vach phd hap thu co quan hé
chat ché vdi nhau.

N6i chung, nhiéu truong hop cuong d6 ciia vach phd hap thy 1a ty 1¢ nghich véi
cuong d¢ dong dién lam vi¢c cta dén HCL (hinh 9.2), tuy nhién ciling c6 vai truong

hop khong tuan theo quy luat do.
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Hinh 9.2

Quan hé gitta cwong d6 vach phd va cuong d6 dong dién lam viéc cuia dén HCL

(A) 1a truong hop phd bién (Cd-228,8 nm), Cu, Ca, Fe; (B) la cua Pb 283,3 nm,
dac bi¢t;

(C) la cua Al 309,3 nm, dac biét.

Khi dén lam vi¢c, catot dugc nung do, gitra catot va anot xay ra sy phong dién
lién tuc. Do su phéng dién d6 ma mot ) phan tir khi bi Ion héa. Céac lon vira duoc
sinh ra s& tn cong vao catot 1am bé mit catot nong do va mot s6 nguyén tir kim loai
trén bé mit catot bi hoa hoi va nd tré thanh nhitng nguyén ttr kim loai tu do. Khi d6
dudi tac dung ciia nhiét d6 trong dén HCL dang duoc dét nong do, cac nguyén tir kim
loai nay bj kich thich va phat ra phd phat xa cta nd. D6 chinh 1a phd vach cta chinh
kim loai 1am catot rong. Nhung vi trong diéu kién dic biét ctia moi trudong khi tro ¢6
ap suét rat thap, nén phd phat xa d6 chi bao gém cac vach nhay cta kim loai d6 ma
thoi. D6 chinh 1a sy phat xa cia kim loai trong moi truong khi kém. Chum tia phat xa
nay 1a ngudn tia don sic chiéu qua mdi truong hap thu dé thuc hién phép do AAS.

Céc dén catot rong ¢ cdu tao nhu da mo ta ¢ trén la nhitng dén HCL don nguyén
t6, nghia 1a mdi dén HCL d6 chi phuc vu cho phén tich mot nguyén té. Ngay nay ngoai
cac dén HCL don, nguoi ta cling da ché tao dugc mot sb dén kép doi, kép ba hay kép
sdu nguyén to. Vi du cac dén kép doi 1a (Ca+Mg), (Cut+Mn), (Cu+Cr), (Co+Ni),
(K+Na), (CutPb); cac den kép ba nhu (CutPb+Zn) va dén kép sau la
(CutMn+Cr+Fe+Co+Ni).

Dé ché tao cac dén kép nay, catot ciia dén HCL phai 1a hop kim cia cac nguyén
t6 d6. Hop kim nay phai c6 thanh phan phu hop, dé sao cho cudng do phét xa cia cac
nguyén t6 1a gan trong dwong nhau; nghia 1a sy phat xa cta kim loai nay phai khong
duoc 1an 4t sy phat xa ciia nguyén t6 kia. Do d6 phai ché tao trong diéu kién dung hoa
cho tat ca cac nguyén td. Vi du: Bén HCL kép sau cua Cu, Mn, Cr, Fe, Co, va Ni thi
hop kim 1am catot rdng phai chira 25% Cu, cic nguyén td khac c6 thanh phan 13 15%.
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Xét vé do nhay, noi chung cac dén kép thuong co d6 nhay kém hon cac dén don
tuong tng, hay t6t nhét ciing chi gan bang 1a cing. Mit khac, vé ché tao lai kho khin
hon dén don. Vi thé ciing chi c6 mot s6 it dén kép va ciing chi duge dung trong mot s6
truong hop khi viée thay doi dén co anh hudng dén qua trinh phan tich va trong céc
may nhiéu kénh thi dén HCL kép 1a vu viét hon dén don.

Pén HCL 1am viée tai mdi ché do dong nhat dinh thi s& cho chum sang phat xa

c6 cuong do nhét dinh.

M3di sy dao dong vé dong dién lam viéc cua dén déu lam anh huong dén cudng
d6 cua chum tia sang phét xa (hinh 9.2). Do d6 trong mdi phép do cu thé phai chon
mot gia tri cudng d6 dong dién phu hop va giit ¢b dinh trong subt qua trinh do dinh

lugng mot nguyén to.
9.1.2 Pén phong dién khong dién cwe (EDL)

Ngudn phat tia birc xa don sac thir hai duge dung trong phép do phd hip thy
nguyén tu la dén phong dién khong dién cuc.

Loai dén nay cling nhu dén HCL déu c6 nhiém vu cung cép chum tia phat xa dac
trung ciia nguyén td phan tich, dic biét 1a cac & kim, thi dén EDL cho d¢ nhay cao hon,
6n dinh hon dén HCL. Bang 9.1 va hinh 9.3 13 nhiing vi du vé diéu do.

Bang 9.1
So sanh d) nhay va gi¢i han phat hién cia déen HCI va EDL
Nguyén to Do nhay (ul/mL) Gié6i han phat hién (ul/mL)
HCL EDL HCL EDL
As-193,70 1,10 0,80 0,80 0,400
Cd-228,80 0,03 0,02 0,01 0,008
Pb-283,20 0,10 0,07 0,05 0,030
Hg-253,60 6,00 4,50 0,50 0,200
Sn-286,30 2,50 1,60 0,20 0,100
Zn-213,90 0,03 0,02 0,02 0,018

Vé cau tao, dén EDL thyc chat cling 1a mot dng phong dién trong moi truong khi
kém co6 chura nguyén td can phan tich voi mot néng dd nhét dinh phu hop dé tao ra
dugc chum tia phat xa chi bao gdm mot sd vach phd nhay dic trung ciia nguyén t6

phan tich. Bén EDL ciing gdm cac bo phan:
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- Than den: Mot 6ng thach anh chiu nhiét, dai 18 - 15 cm, duong kinh 6 - 5 cm.
Mot dau ciia dén EDL ciing ¢6 ctra s6 S. Ctra s6 cho chim sang di qua ciing phai trong
sudt voi chum sang do.

Ngoai 6ng thach anh 1a cudn cam bang déng. Cudn cam cd cong suat tir 800 -
400 W tiy loai dén ciia timg nguyén td, va dugc nbi véi ngudn ning lugng cao tin HF

phul hop dé nudi cho dén EDL lam viée (hinh 9.4). Ngoai cung 1a vo dat chiu nhiét,

- Chat trong dén 1a vai miligam kim loai hay mudi kim loai d& bay hoi cua
nguyén td phan tich, dé 1am sao khi toan bo chat hoa hoi bao dam cho ap suat hoi cia
kim loai do trong dén ¢ diéu kién nhiét do tir 800 - 550°C 1a khoang tr 1 - 1,5 mmHg.

Chat nay thay cho catot trong dén HCL, nd 1a ngudn cung cap chum tia phat xa

ctia nguyén té phan tich, khi chung bi kich thich, trong qua trinh dén EDL hoat dong.
- Khi trong dén. Trong dén EDL ciing phai hat hét khong khi va nap thay vao d6

la mdt khi tro Al, He hay Nito c6 ap suit thép, vai mmHg dé khai dau cho sy 1am viée
cua dén EDL.

- Nguén nuéi dén lam viéc. Ngudn ning luong cao tan dé nudi dén EDL 1am viéc
dugc ché tao theo hai tan sb. Tan sé song ngan 450 MHz va tan s song radio 27,12
MHz, c6 cong suat dudi 1 kW.

Do ngudn nudi 12 nang luong cam Gng dién tir v6i hai tan s6 khac nhau nén dén
EDL ciing duoc chia thanh hai loai: 1. Pén EDL séng ngin, ngudn nudi tan s6 450

MHz, va 2. Bén EDL song radio, ngudn nudi tan sé séng radio 27,12 MHz.

Hinh 9.3

Pén phéng dién khdng dién cuc
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Hinh 9.4

Cuong d6 vach phd va ving tuyén tinh ctia As-193,7 va Se-196,1 ddi v6i hai loai
dén HCL va EDL. Khi dén 1am viéc, dudi tac dung ciia ning luong cao tin cam (ng
dén dugc nung néng do, kim loai hay mudi kim loai trong dén dugc hoa hoi va bi
nguyén tir hda. Cac nguyén tir tu do dugc sinh ra d6 s& bi kich thich va phat ra pho
phat xa cta n6 trong diéu kién khi kém dudi tac dung nhiét khi dén lam viéc. D6 chinh
la phé vach cua kim loai chtra trong déen EDL.

Ngoai vu diém vé do nhay va gidi han phat hién, dén EDL cua cac a kim hay ban
4 kim thuong c6 d6 bén cao hon dén HCL. Pong thoi ving tuyén tinh cta phép do mot
nguyén t6 khi dung dén EDL thudng rong hon so véi viéc dung dén HCL (hinh 9.4).

Ngay nay cac hing san xuit may do phd hap thu nguyén tir da san xuat duoc dén
30 loai dén EDL cho 30 nguyén t6. Nhung t6t va duoc dung nhiéu chi ¢ 12 nguyén t6
a kim va ban a kim 1a As, Bi, Cd, Hg, P, Pb, Se, Sn, Te, TI va Zn. Cac dén EDL cua
cac nguyén to nay déu da co ban theo cac may cia hing. Nhimng dén EDL cua cic
nguyén t6 khac con lai it dwoc st dung, vi n6 khong wu viét hon dén HCL, ma gia
thanh lai dét hon.

Ngoai dén catot rong va dén phong dién khong dién cuc, ngudi ta ciing di ché
tao ra duoc nhiéu loai dén phat tia buc xa don sdc cla cac nguyén td, nhu dén catot
rong cuong do cao (trinh intensity cmiss Ion lamp - HIEL), dén gradient nhiét do
(controlled temperature-gradient lamp - CTGL), dén phéng di¢n c6 do choi sang cao
(glow- discharge lamp - GDL). Céc loai kién nay c6 wu diém hon dén HCL mét chut
vé do nhay, vé vung tuyén tinh, vé gidi han phat hién. Nhung céc dén loai nay lai kho
ché tao va dét tién, mat khac lai kém bén viing. Vi thé né it duoc dung va khong dugc
ban ngoai thi trudng, chit yéu chi dugc dung trong nghién ctru 1i thuyét vé pho.

9.1.3 Pén phd lién tuc c6 bién diéu

Trong khoang vai ndm lai day, mdt loai nguén phat xa phé lién tuc cling dugc
dung lam ngudn phat buc xa cong hudng cho phép do AAS. D6 1a dén hydrogen ning
(D,-lamp), cac deén xenon ap suit cao (Xe-lamp), cac dén hoat cua kim loai W. Do 1a
cac loai dén phat phd lién tuc trong ving tir ngoai va ving kha kién (UV-VIS). Cac tac
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gia Fassel, Ivanop, Gibson, Mc Gé, Winerfordner 14 nhitng ngudi dau tién da nghién
ctru va sir dung céc loai dén nay 1am ngudn phat birc xa cong huong cho phép do AAS.

Dén nay tuy phat ra phé lién tuc, nhung nho hé théng bién diéu va hé loc giao
thoa, nén chum sang phat xa d6 da bi bién diéu va lugng tir héa thanh chum sang
khong lién tuc c6 phd dang ring cua, mdi ring cua cach nhau 0,2 nm, nén mdi ring
cua d6 dugc coi nhu 1a 1 tia don sidc. Hinh 9.5 1a mot vi du vé hé may do phé hép thu
nguyén tir ding ngudn sang birc xa lién tuc. Trong d6 ngudn sang dwoc dit trudc hé
théng bién diéu va bo loc giao thoa. Chum sang nay khi di qua hé théng bién diéu va
b loc giao thoa sé& bi bién diéu theo nhitng d6 dai song nhit dinh dao dong véi bién do
nhu nhau. Sau d6 ciing duoc chiéu vao méi truong hap thu 1a ngon lira hay cuvet
graphit. Cac nguyén tir tu do trong méi truong hap thy s& hap thy mot phan ning lugng
cua chum sang ung véi mot dai bién diéu A\ cua vung phé. Phan con lai s& di vao b
don sac va detector dé phat hién va do cudng do sau khi qua bo khuyéch dai bang song
theo dai phé ctia dén dé nén lai tan sb. Tiép d6 cuong do vach phé hép thu cling dugc
do va chi thi theo cac cach di biét, nhu hién sb digital, ghi pic trén recorder, hay ding
printer in 1én biang gidy.

S 1
&/ |
2

*

Giai ph6 lien tuc

] —
o V ______ Vach phé hap thu
W Gidi phé sau khi di qua moi truong hap thu

H¢ théng may AAS ding ngudn pho lién tuc

=5

Hinh 9.5

1- Nguén phé lién tuc; 2- Hé théng bién diéu va loc giao thoa; 3- BO phan
nguyén tir hda mau; 4- Bo don sdc va detector; 5- B nin va khuyéch dai tin hiéu do
AAS.

Nguon phat pho lién tuc c6 uu diém 1a dé ché tao, ré tién va c6 do bén tuong do6i
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cao, vi chi can mot dén da co thé thuc hién duogc phép do AAS ddi véi nhiéu nguyén td
trong mot ving phd UY hay VIS. Do d6 nd rat wu viét ddi voi cac may phd hap thy
nhiéu kénh va xac dinh dong thoi hay lién tiép nhiéu nguyén té trong cing mét mau
phan tich, ma khong phai thay dén HCL cho viéc do phd mdi nguyén t6. Véi dén nay,
vung tuyén tinh rong, lai khong c6 hi¢n tugng tu hép thu riéng (tu ddo). Song vé do
don sic va do chon loc hay d6 nhay, thi n6i chung trong nhiéu trudng hop con kém cac
dén HCL hay dén EDL nhung lai wu viét va dé dang d6i véi qua trinh phan tich tir
dong hang loat trong cac may do phd hdp thu nhiéu kénh. Chinh vi thé ma trong
khoang nam nam lai day cac loai den phé lién tuc da duogc phat trién, cai tién va da bat
dau duoc sir dung rat nhiéu trong phép do AAS va nhiéu hé thong may do phd hép thy
v6i ngudn phat phd lién tuc ciing di dugc ban trén thi truong thé gidi.
9.1.4 Cac loai ngudn don sic khac

Ngoai ba loai ngudn phét birc xa don sic chil yéu di duogc trinh bay & trén, trong
phép do phd hap thy nguyén tir, ngudi ta cling sir dung mot vai loai ngudn phat tia birc
xa don séc khac nita nhu dén catot rong c6 do doi cao, 6ng phat xa dic biét, tia laze.
Nhung nhiing loai nay chi chi yéu dung trong nghién ctru li thuyét vat 1i.
9.2 Trang bi dé nguyén tir héa miu

Dé nguyén tir hoa mau, trong phép do phd hap thy nguyén tir nguoi ta thudng
ding hai ki thuat khac nhau. D6 1a ki thuat nguyén tir héa bang ngon lira ctia dén khi
va ki thuat nguyén tir héa khong ngon ltra. Ung vé6i hai ki thuat nguyén tir héa d6 co
hai loai dung cu dé nguyén tr hoa mau.

Ki thuat ngon lira. Hé théng nguyén tir hda mau bang ngon lira gdm hai phan
chinh:

+ Buéng aerosol hoa (Nebulizer system), tao thé soi khi mau,
+ Dén nguyén tir hda mau (burner head).

Khi dé tao ra ngon lira nguyén tir hda mau thudng hay duoc dung 1a hdn hop cua
2 chit khi (1 chat oxy héa va 1 chat chay), vi du nhu hdn hop khong khi nén véi
axetylen hay khi N,O véi khi axetylen. Doi khi cling dung hdon hop ctia khi hydro véi
axetylen hay khong khi va khi propan.

- Hé thdng nguyén tir hoa khong ngon lira. Hé thong nay gdm ba phan chinh 1a:
+ Cuvet graphit hay thuyén Ta dé chira miu, dé nguyén tir hoa.
+ Ngudn ning luong dé nung cuvet hay thuyén Ta.

+ B diéu khién dé thuc hién viéc nguyén tir hda mau theo cac giai doan cuia mot
chuong trinh phu hop.

Nguyén 1y ciu tao, qué trinh hoat dong cuia cac loai trang bi dé nguyén tir hoa
méu da duge mo ta chi tiét trong chuong 8 vé ki thuat nguyén tir héa mau.
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9.3 Hé thong don sic va may quang phd hip thu nguyén tir

Hé¢ théng don séc chinh 1a hé théng dé thu, phan li, chon va phat hién vach phé
hap thu can phai do. Trong phép do phd hap thu nguyén tir hé thong don sic nay la
mot may quang phd c6 do phan giai twong ddi cao c6 thé 1a hé may mot chum tia hay
hé may 2 chum tia. Cdu tao ctia né gdm ba phan chinh:

- Hé chuén truc, dé chuan truc chum tia sang vao;

- Hé thdng tan sic (phan li) dé phan li chum sang da sic thanh don sic;

- Hé buéng tdi (buéng anh) hai tu, dé hoi tu céc tia cung budc song lai.

Dic trung cho hé quang ctia may AAS 1a cac thong sb.

+ Do tan sic goc;

+ D0 tan sic dai;

+ D0 phan giai (tan sic);

+ Ving phd lam viéc cta hé.

Bén thong sb nay ciing 1a cac yéu td dé xem xét chat lugng ctia mot may quang
phd AAS.

Trude hé chuén truc 1a khe vao ctia chum sang da sdc va sau hé buéng anh la khe
ra ciia chum tia don sic can do. Hinh 3.6 13 so d6 quang hoc, nguyén tac ctia hé thong
may quang phd hip thu nguyén tir. Theo so d6 nay, chum tia phat xa cong hudng cua
nguyén t can nghién ciru duoc phat ra tir dén catot rong sau khi qua moi truong hap
thy, s€ dugc hudng vao khe may va vao h¢ chuén truc, rdi vao b phan tan sdc, vao hé
hoi tu dé chon 1 tia cin do. Nhu vay chum sang da sdc duge chuan truc, duoc phan li
va sau do chi mét vach phé can do dugc chon va hudng vao khe do dé tac dung vao
nhan quang dién (detector-photomultiveler) dé phat hién va xac dinh cuong do cua
vach phd hép thy do.

Mubdn hé théng may quang phd hap thu nguyén tir cho duge két qua tot thi he
théng tan sic phai bao ddm dugc mdt ) yéu cau bat budc sau day:

1. N6 phai c6 do tan sdc du 16n dé co thé tach va co 1ap duoc tdt cac vach phé
can do, tranh sy qu?iy 161, su chen lan cua cac vach phé khac & bén canh. Trong cac
may hién nay, bo phan nay thuong 1a mot hé cach tir co hang sb tir 1200 dén 2400
vach/mm.

2. Phai khong gy ra bat ki mot hién tugng sai léch nao 1am mat ning luong ciia
chum sang & trong may, nhu sy hép thy, su tan xa, su khuyéch tan cua cac bg phan cAu
tao thanh may. Pac biét 1a cac hé théng guong, cac thau kinh, khe vao, khe ra cua
chum sang. Cac thau kinh phai trong sudt trong viing phd 1am viéc ctia may.

3. Khe vao va khe ra ctia may phai c6 do mo chinh xac va phai diéu chinh duoc
cho phu hop véi timg vach phd va c¢6 d6 lap lai cao trong mdi phép do.
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4. Detector dé phéat hién cuong d6 vach phé phai c¢6 do nhay cao. C6 nhu thé mai
c6 thé phat hién dugc su thay ddi nho trong qua trinh hap thu cua vach phd ciia mdi
nguyén t6.D6 1a cac diéu kién téi thiéu cua hé quang hoc trong may phd hip thu
nguyén tir. VGi sy phat trién ctia khoa hoc va ki thuat, ngay nay ngudi ta co thé thoa
mén dugc tat ca cic yéu cau d6. Chinh vi thé hién nay di co rat nhidu may do pho hap
thu nguyén tir c6 chat luong cao da duoc béan trén thi truong qubc té. D6 1a cac may do
phd hip thu nguyén tir ciia hing Perkin Elmer, Varian, Becman, Philips Pye Unicam,
Wet Zeiss, Shimadu, Instr, Lad, Alpha,...

Bo pht hién @

l

QD>

Ngudn

i
T

Bo don sic

Hé guong He dién or

B6 phat hién @

|
Nguén

L= Q>
= ||

He guong He dién tir

= N\
O — <2\ \ Hé guong

Hé quang hoc

Grating

Hinh 9.6
So d6 quang hoc ciia hé thong may AAS
(1)- Loai 1 chum tia; (2)- Loai 2 chum tia; Vi du vé 1 hé may AAS cua hang
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Perrkin Elmer
9.4 Trang bi phat hién, Detector, Photomultivlier

Detector 1a mot loai dung cu quang hoc dung dé thu nhan va phat hi¢n tin hi¢u
quang hoc theo hiéu tmg quang dién ciia nd. Trudc day dé thu nhan cuong do cua
chum sang nguoi ta thuong dung kinh anh hay phim anh sau d6 13 té bao quang dién.
Do 1a cac dung cu c6 dién c6 do nhay kém, nhét 13 kinh anh, vi kinh anh cé nhiéu
nhuoc diém, nhu kho bao quan, d& bi anh huong boi dd am, nhiét do, thoi tiét. Mat
khac, no lai 1a mot dung cu trung gian dé thu nhan chum sang va sau do phai xu li tiép
mdi co6 duge cuong do vach phé. Ttrc 1a do do den cua kinh anh da bi chum sang tac
dung vao. Véi sy phat trién ciia khoa hoc va ki thuat, ngay nay nguoi ta da ché tao ra
duoc nhiéu loai detector quang hoc kiéu 6ng 6 thé khuyéch dai tin hiéu do 1én duoc
dén ¢& triéu l1an. D6 1a cac 6ng nhan quang dién (photomultivler tube). Hinh 9.7 13 so
d6 ctia mot nhan quang dién kiéu dng do.

Nhan quang di¢n kiéu 6ng la mdt loai dung cu dé thu nhan tin hiéu quang hoc co
tinh chét van nang, n6 c6 do nhay va do chon loc cao. Nhiéu hang da ché tao dugc cac
detector loai ndy. Ving phd hoat dong cua cac detector kiéu ong loai nay thuong 1a tir
190 - 900 nm, c6 khi dén 1100 nm. T4t nhién 1a thong sd nay phu thudc vao ban chat
ctia nguyén liéu dé ché tao ban catot ctia no.

(0

>>M L

1200 - 2500V

Nhéan quang ctia may SP9. Philips

Hinh 9.7
Nguyén tic ciu tao ciia nhan quang dién kiéu dng
Hé sb khuéch dai cua loai detector nay thuong dén 106, d6i khi c6 loai dén 107.
Nguyén liéu ché tao ban catot cua cac detector kiéu ong 1a cac hop kim cua céac
kim loai kiém voi Sb, Ga hay As, vi du hop kim Cs-Sb; Ga-As; Na-K-Cs-S (hinh 9.8).
197

CuuDuongThanCong.com https://fb.com/tailieudientucntt


http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt

9.5 Ki thuat do cuwong d9 vach pho hap thu

Cuong dg cua cac vach phé hép thu sau khi dugc detector phat hién va khuyéch
dai s& duoc dua sang hé thong chi thi két qua. O day n6 co thé duoc khuyéch dai tiép
va xtr li dé c6 duge cudng do thuc ciia vach phd hap thu. Dén nay dé chi thi (biéu thi)
cuong do ctia vach phd hp thy nguyén tir, da c6 nhiéu cach khac nhau tir don gian d&én
tinh vi phtre tap. Sau day 1a mot vai ki thuat da va dang dugc s dung trén cadc may do
phd hép thu co ban trén thi trudng qudc té.

1. Thang do mat do quang (thang do E
ning lwong hdp thu cua vach phd).
Day la mot phuong phdp don gian o6
nhit va dugce dung tir khi may quang
ph6 hap thu nguyén tir moi ra doi. 04

Theo cach nay, cuong do cua vach S
5 7 R . 7 4]
pho hap thu dugc biéu thi theo thang 02 AR <
do mat d6 quang D. Thang do nay © “ © N
duoc cdu tao va phan chia the’o quy 0 ) " p . - x 100nm)
luat cua thang logarit cua ty so gitra
Hinh 9.8

cuong do tia sang di vao va di ra khoi

, N 2 T ) A e .2 %
moi truc‘mg hﬁp thl,l. Vung pho lam viéc ctia nhan quang dién kiéu 6ng

Nhu vy, diém gbc cta thang do s& c6 mat dd quang D = 0, nghia 1a khong c6 sy
hap thu. Diém cudi ciia thang do 1a diém co do hap thy 1a 100%, nghia 1a D = 2. Trén
tat ca cac may hién nay déu co thang do nay. Cac gia tri D dugc doc truc tiép trén
thang do theo d¢ léch cta kim dién ké chi ning lugng hap thu E cta vach pho.

2. Phuong phap hién sé (digital) chi do hap thy ctia vach phd. Day 1a mot ki thuat
biéu thi cuong do vach phé cling dang dugc dung hién nay. Cac s6 do hién trén man
digital chi truc tiép nang lwong hap thy ciia vach phd can do. Ciing twong tu nhu thang
do mat d6 quang D, cac sb6 do ndy ciing ty 1& v6i ndng do ciia nguyén t6 trong mau
theo phuong trinh co ban cta phép do AAS. Ngay nay tit ca cic may do phd hip thu
nguyén tir déu c6 bd phan chi thi cuong d6 vach phd theo nguyén tic nay. N6 ¢o tén la
bd Readout. Bo Readout ctia cac may thudng cé 4 hang s6 1a tir 0 dén + 9999.

3. Ghi cuong do vach phd ¢ dang pic. Cuong do cua vach phd hap thu c6 thé
dugc dwa sang may ghi (Recorder) dé ghi lai du6i dang cac luc. S6 do cudng do vach
phé luc nay co thé duoc tinh theo chiéu cao cua luc hay dién tich cta lyc. Vi trong mdt
giéi han nhat dinh nong do C cua nguyén t phén tich chiing ta lu6n ludn cé quan hé:

H=kC
hay la S=kC

Trong d6 H 14 chiéu cao va S 1a dién tich cua lyc. Con k 13 mot hé sb ti 16. Hinh
9.9 1a mdt vi du vé céc luc cta vach phé hép thu vo1 cac néng do khac nhau.
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Nhu vay, qua viéc do gia tri H hay S ching ta ciing dung duoc dudng chuin va
xac dinh duoc nong do Cy chua biét theo mot cach phu hop twong tmg. Cac may do
phd hip thy nguyén tir hién nay déu c6 du dé sang may tu ghi ¢ thé do 0 - 10 mV va
dua ra b intergrator tr 0 - 1 V.

4. Phuong phap in truc T T T
tiép gia tri do bang mdy in T
(printer). Pay la mét ki thuat o
hién dai, nhanh va tién lgi. O —f -
day cac sd do cuong d6 vach

phd hip thu duoc in ngay trén

bing gidy nho may in (printer)

theo ting 1an do va sau d6 co
gi4 tri trung binh ciia n lan do.

Pay 1a ki thuat méi duge phat —

trién. Do d6 chi nhiing may do = :

pho hap thy nguyén tr hién dai  y4n 9.

moi c¢6 dau dua tin hleu ra dé Pic cudng d6 vach phd Cu-324,7 nm & cac ndng do khac nhau

chi thi theo cach nay. Bang 9.2
1a mét vi du vé cach do nay.

Bang 9.2
Vi du vé bang két qua do phd ciia miu (trich trong Report 09/20 - hiing Philips)

Sample ID | Cu Abs |Cu Conc.| FeAbs | Fe Conc. Al Abs | Al Conc.
Saple 1 0.4583 | 2.9201 0.1523 2.1677 02085 29.6433
Saple 2 0.6738 | 4.3051 0.2003 2.8481 01128 | 16.0784
Saple 3 0.2856 1.8102 0.3589 5.0961 03789 | 53.7964
Saple 4 0.4126 | 2.6220 0.4126 5.8566 04055 | 57.5667
Saple 5 0.4933 | 3.1453 0.1855 2.6383 02369 | 33.6688
Saple 6 0.6337 | 4.0475 0.3333 4.7333 01278 | 18.2046
Saple 7 0.8568 | 5.4806 0.3725 5.2889 03014 |42.8112

5. Microcomputer va man video. Pay 1a mot ki thuat chi thi sb6 do hién dai nhét
hién nay, nhanh va tién lgi. Cac may do phd hap thu nguyén tir hién nay déu c6 dau dé
ghép v6i1 bo phén nay. Microcomputer 1a trung tnm chi huy toan bd moi hoat dong cua
hé thong may AAS, diéu khién man video chi thi cac thong s6 nghién ctru va cac két
qua do da dugc dat ra theo mot chuong trinh nhét dinh. Microcomputer nhan s6 do tur
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detector, n6 xur 1i theo cac yéu cau da dat ra va sau do6 chi theo mot cach nhét dinh cua
s6 do cuong do vach phé, nhu printer, ghi chiéu cao hay dién tich lic, hodc hi¢n )
trén man vi deo. Vi thé day 1a ki thuat van ning nhét.

Trén day la cac phuong phép dang duoc ding dé chi thi cudng d6 cua vach phd.

Hién nay, cac hé théng may do phd hap thu nguyén tir ban trén thi truong qudc té
déu c6 du cac cach do cuong do vach phd nhu thé. Song chiing ta c6 thé sir dung dong
thoi, hay chon mot ki thudt nao la tuy thuoc vao muc dd trang bi hién c6 cua tung
phong thi nghiém va timg nguoi nghién ciru c¢6 nhitng yéu cu can thiét nhat dinh cho
phil hop. Nhung mudn c6 dugc két qua ding din va chinh xéac, ngoai viée c¢6 dugce
trang bi hién dai, con phai c6 con ngudi ¢ kién thirc va hiéu biét chinh xac vé phép do
AAS; Nhu thé méi lam chu dugc trang bi phuc vu cho cong vi¢c nghién clru cua minh.
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Chuong 10
CAC YEU TO ANH HUONG TRONG AAS

10.1 Khai quat chung

Céc yéu t6 anh huong dén két qua phan tich trong phép do phd hap thu nguyén tir
rat da dang va phtc tap, c6 khi xuét hién va cling c6 khi khong xuét hién, c¢6 anh
huong hay khong 1a tily thudc vao thanh phan cia miu phan tich va matrix cua no.
Nhung dé nghién ciru mot cach toan dién, chung ta diém qua tit ca cic yéu t6 anh
huong c6 thé 6 trong phép do nay. Cac yéu t d6 co thé dugc chia thanh 6 nhom sau:

Nhém 1: Céc thong s ctia hé may ao phd. Cac thong sb nay can duoc khao sat va
chon cho tung truong hop cu thé. Thuc hién cong viéc nay chinh la qué trinh tbi wu
hoa cac thong sd ctia may do cho mot dbi twong phan tich.

Nhém 2: Cac diéu kién nguyén tir hda miu. Cac yéu td nay thé hién rat khac
nhau tuy thudc vao ki thuat dugc chon dé thuc hién qua trinh nguyén tir hoa mau va né
da dugc nghién curu ki trong chuong I1.

Nhém 3: Ki thuat va phuong phap duoc chon dé xtr 1i mau. Trong cong viéc nay
néu lam khong cén than s& ¢ thé lam mat hay lam nhiém ban thém nguyén t6 phan
tich vao mau. Do d6 két qua phan tich thu duoc khong ding voi thuc té ctia mau. Vi
thé, véi mdi mot loai miu ta phai nghién ctru va phai chon mét quy trinh xir 1i pht hop
nhét, dé co duoc dung thanh phan ciia mau va khong 1am nhiém ban mau. Van d& nay
s€ dugc nghién ctru trong mot chuong riéng.

Nhém 4. Cac anh hudng vé pho.

Nhém 5. Cac yéu t6 anh huong vat 1i.

Nhém 6. Céac yéu t6 hoa hoc.

Trong chuwong nay chung ta s& nghién ctru ki cac yéu t thudc cac nhom 4, 5 va 6.
10.2 Mt s6 anh huéng trong phép do AAS
10.2.1 Cac yéu t6 vé phod

10.2.1.1 Sy hdp thu nén
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Yéu t6 nay c6 truong hop xuat hién rd rang, nhung trong nhiéu truong hop khong
xuét hién. Piéu nay phu thudc vao vach phd duoc chon dé do nam trong viing phd nao.

No6i chung, trong vung
kha kién thi yéu t6 nay thé
hién rd rang. Con trong vung
tor ngoai thi anh hudng nay it
xuat hién, vi phd nén trong
ving tr ngoai yéu. Hon nita,
sur hép thu nén con phu thude
rat nhidu vao thanh phan nén
ciia mau phan tich, dic biét la
matrix cia mau, nghia 1a
nguyén t6 co sé cia miu. Vi
du: Khi xac dinh Pb trong
mau sinh hoc bang phép do
ngon lua thi sy hép thyu nén 1a

D, 1
p 1
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W
< [ A )
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o | J T
| ] f ! 5 i ! '
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1 1
b l J il T L J
i . T T LA
- .JL\/JL,J__.J»-../.V-——-——” e e/
Inc Pa REC I 75 o BEYIL N rrman N
A(nm)
dinh 10.1

Anh hudng cda sut hdp thu nén

khong dang ké, nhung khi xac dinh Pb trong nudc bién (nén 2,9% NaCl) thi anh
huoéng nay 1a vo cung 16n (hinh 10.1).

Do d6, trong mdi trudng hop cu thé phai xem xét dé tim bién phap loai trir. Dé
loai trir phd nén, ngdy nay ngudi ta lap thém vao may quang phd hap thu nguyén tir hé

thng b chinh nén.

Trong hé théng nay
nguoi ta dung deén hydro
ning (D,-lamp) dé bd chinh
nén trong ving tir ngoai va
dung dén W (W-habit lamp)
cho vung kha kién. Do do,
trong mdi phép do dé xac
dinh mot nguyén t6 chung ta
c6 thé thuc hién bd chinh
nén hay khong 1a tiy thudc
vao yéu to d6 co anh huong
hay khong. Hon nita, ngay
nay nguoi ta dung cd hiu
tmg Zeeman dé bo chinh
nén. Ki thuit nay khong
nhing bd chinh duoc nén ¢
hié¢u qua cao hon (hinh
10.2b), nhét trong cac mau
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néng dd mudi nén 16n, ma con tang dugc do nhay cia phép do 1én nhiéu lan, vi hiéu
g Zeeman cé tac dung 1am ting cudng do ciia vach phd hap thu nguyén tir cia cac
nguyén to. Ki thuat bd chinh thir ba 1a dung dén HCL hoat dong & hai ché do ké tiép:
ché do dong thap (do tin hiéu hip thu téng) va ché d6 dong cao (chi do cudng do hip
thu nén). Hi¢u gitra 2 lan do d6 1a tin hiéu hép thu thuc ctia vach phé. Céach b chinh
nay tuy co tién hon, vi chi can 1 dén HCL, nhung dén HCL lai chéng hong, do phai
dung & ché do dong cao lién tyc trong qua trinh do phd.

10.2.1.2 Sw chen lan cia vach ph5

Yéu t6 nay thudng thdy khi cac nguyén td thir ba & trong mau phan tich c6 ndng
d6 16n va @6 thudng 1a nguyén t6 co sé ctia mau. Tuy nguyén t6 ndy cd cac vach phd
khong nhay, nhung do néng dd 16n, nén cac vach nay van xuét hién voi do rong lon,
néu no lai ndm canh cac vach phan tich (bang 10.1a), thi cac vach phd nay s& chen lan
cac vach phén tich, lam cho viéc do cudng dd vach pho phan tich rat kho khin va thiéu
chinh x4c, nhat 13 d6i v&i cac may c6 do phan giai khong cao. Vi thé, trong mdi muc
dich phan tich cy thé can phai nghién ctru va chon nhitng vach phan tich phu hop dé
loai trir su chen l4n cta cac vach phd cua nguyén té khic. Néu bang cach nay ma
khong loai trir duge anh hudng d6 thi bat budc phai tach bo bot nguyén té ¢6 vach phd
chen 14n ra khoi mau phén tich trong mot chirng muc nhét dinh, dé cac vach chen lin
khong xuat hién nira.

Bang 10.1a

Sw chen lan va su trung vach cia cac nguyén to

Nguyén t6 Nguyén té c6 vach chen 1an (ppm)
va vach phan tich (nm) | Vach chen lan Néng d6 xuét hién su chen lan
Al-308,215 V-308,211 / 800 \
Cu-324,754 Eu-324,753 254
Fe-271,903 Pt-271,904 0,54
Mn-403,307 Ga-403,298 0,25
Zn-213,856 Fe-213,850 200

10.2.1.3 Su hd'p thu cia cdc hat ran

Trong moi trudng hip thu, dic biét 1a trong ngon lira dén khi, nhidu khi con ¢
chira ca cac hat rdn nho 1i ti cua vt chit mau chua bi hoa hoi va nguyén tr hoa, hay
cic hat mudi cacbon cua nhién liéu chua duge dbt chay hoan toan. Cac hat loai nay
thudng co thé cd & 16p vo cua ngon lira. Cac hat nay hodc hip thu hodc chin duong di
ctia chum sang tir dén HCL chiéu vao mdi trudng hap thy. Yéu t6 nay duoc goi 1a sy
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hép thu gia, do d6 ciing gy ra nhing sai s6 cho két qua do cudng do vach phd thuc.
Yéu t6 nay thé hién rat r6 khi chon khong dung chiéu cao ctia dén nguyén tir héa mau
va khi hdn hop khi chay khong dugc dbt chay t6t, hay do thanh phan ctia hdn hop khi
chay khong dugc chon phu hop (thudng 1a qua du axetylen).

10.2.2 Cdc yéu té vit ti
Thudc vé loai yéu t6 vat li nay thuong co:
10.2.2.1 Do nhot va suc cang bé mdt ciia dung dich mau

Trong phép do AAS, voi ki {Q
thuat nguyén ti héa mau
trong ngon lra, yéu t6 nay
anh huong nhiéu dén toc do
din miu vao budng aerosol
héa va hiéu suit aerosol hoa
cia mau va tr d6 ma é&nh
hudng dén két qua phan tich.

1 1 1 I 1 ER1

Noéi chung, toc do dan mau ty 1 2 3 4 5 6 n

1¢ nghich véi do nhét cua
dung dich mau (hinh 10.3).

Hinh 10.3
Anh hudng clia d6 nhét dén t6c do din mau (1cpig/m.gy)

Chinh sy khéac nhau vé néng do axit, loai axit, néng dd chit nén cua miu, thanh
phén clia cac chét c6 trong dung dich mau la nguyén nhan gay ra sy khac nhau veé do
nhét ciia dung dich mau. Vi thé, trong mdi qua trinh phan tich mot nguyén t6, nhat
thiét phai dam bao sao cho miu phan tich va cac mau dau 1ap dudng chuan phai co
cing ndng do axit, loai axit va thanh phan hoa hoc, vat li cua tit ca cac nguyén t6
khac, nhit 13 chit nén cia mau. Yéu td nay thuong thé hién nhiéu trong phép do F-
AAS. Bé loai trir anh hudng nay chung ta c6 thé ding cac bién phap sau day:

+ Do va xéc dinh theo phuong phéap thém tiéu chuan,

+ Pha lodng miu bang moét dung moi hay mot nén phu hop,

+ Thém vao mau mot chat dém c6 nong d6 di 16n, dé dong nhat do nhdt,

+ Dung bom dé déy mau voi mot toe do xac dinh ma chung ta mong muén.
10.2.2.2 Hiéu ung luu lgi

Yéu td nay thé hién rd rang dic biét trong phép do phd hap thu khong ngon lira
va cang 16n khi chat phén tich c6 ndng do 16n, ddng thoi ciing phu thude vao ban chat
clia cac nguyén tb, hop chit nd ton tai trong mau, cling nhu loai cuvet graphit duoc
ding dé nguyén tir héa mau. No6i chung, cac nguyén t6 kho bay hoi va dé sinh ra hop
chat bén nhiét luon ludn giy ra anh huong nay. Cac cuvet duge ché tao tir graphit di
hoat héa thuong han ché dugc hiéu ung nay. Hon nita, bé mit bén trong cia cuvet
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cling 1a mot yéu t6 dong gdp vao hiéu ung ndy, nghia 1a bé mit cang min thi anh
huong cang nho, bé mit cang x6p thi anh huong cang 16n. Do tinh chit nay ma khi
nguyén tr hoa mau dé do cudng do vach phd thi mot lugng nho ctia nguyén t6 phan
tich khong bi nguyén tir hoa, chung dugc luu lai trén bé mit cuvet va ctr thé tich tu lai
qua mdt s6 1an nguyén tir héa mau. Nhung dén mot 1an nao d6 thi no lai bi nguyén tir
hoa theo va do do6 tao ra s6 nguyén tir ty do ciia nguyén t6 phan tich ting dot ngot
khong theo néng do ctia nd trong mau, nghia 1a 1am ting cudng dd cta vach phd va
dan dén lam sai lac két qua phan tich. Vi thé can phai loai trir anh hudng nay. Dé loai
trir anh hudng nay chiing ta c6 thé theo cac cach sau:

+ Lam sach cuvet sau mdi 1an nguyén tir héa mau, dé lam bay hoi hét cac chat
con lai trong cuvet. Tét nhién phai thuc hién ¢ nhiét do cao hon nhiét d§ nguyén tir hoa
nguyén t6 phan tich;

+ Dung cac loai cuvet duogc ché tao tir cac loai graphit da duoc hoat hda toan
phﬁn, ¢6 bé mit chic va min;

+ Khi phan tich nén do cac mau co néng do nho trudc;
+ Thém vao mau nhiing chat dém c6 néng d6 phu hop;
+ Trang bé mat trong cia cuvet graphit bang mot 16p cac hop chat bén nhiét.

Tat nhién ddy chi 1a nhitng nguyén tic chung. Con trong thuc té phai tuy ting
truong hop cu thé ma chon cac bién phap phu hop nhat.

10.2.2.3 Sw Ion héa ciia chdt phan tich

Day 1a yéu t6 vat 1i thir ba anh hudng dén két qua phan tich, vi qua trinh Ion hoa
thudong 1am giam sb nguyén tir ty do ctia nguyén tb phan tich trong moi truong hap thu
tao ra phé, do do6 lam giam cuong do vach phé hép thu, néu nguyén to phan tich bi Ion
hoa cang nhié¢u. Nhung mirc d6 bi Ion hoa ctia mdi nguyén t6 1a khac nhau, va con phu
thudc vao nhiét do ctia moi truong hap thu. Trong mot diéu kién nhat dinh, n6i chung
cac nguyén to c¢6 thé Ton hoa cang thap thi cang bi Ion héa nhiéu. Véi mot nguyén td,
thi khi nhiét d6 ctia méi truong hap thu cang cao, nguyén t6 d6 ciing bi Ion hoa nhiéu
hon. Bang 10.1b 1a mét vi du vé diéu nay.

Bang 10.1b
Mikc d§ Ion hoa ciia mt s6 nguyén t6
Nguyén tb Ion hoa (eV) S6 % bi Ton hoa & nhiét 6 (°C):
20,00 30,00 40,00
Na 5,21 00,30 05,00 26,00
K 4,32 02,10 22,00 82,00
Rb 4,16 09,00 34,00 90,00
Cs 3,87 28,00 70,00 96,00
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Ca 6,11 00,20 01,50 17,00
Ba 5,31 01,00 06,00 23,00

Thuc té cho thy rang, qua trinh Ion hoa thuong chi ¢6 ¥ nghia dbi véi cac kim
loai kiém va sau d6 1a cac kim loai kiém thd, con dbi véi cac nguyén td khac su Ion
hoa khong dang ké trong moi truong hap thy cia phép do phd hap thu nguyén tir (F-
AAS hay ETA-AAS). Dé loai trir sy Ton hoa ctia mot nguyén té phén tich chiing ta c6
thé ding cac bién phat sau dy:

+ Chon diéu kién nguyén tir hoa ¢ nhiét do thap phu hop, ma trong diéu kién do
nguyén td phan tich hiu nhu khong bi Ion héa.

+ Thém vao mau phan tich mot chat dém cho sy Ion hoa. D6 1a cac mudi halogen
ctia cac kim loai kiém c6 thé Ton hoa thap hon thé Ion hoa ciia nguyén té phén tich véi
mot ndng do 16n phu hop. Nhu vay trong diéu kién d6 nguyén té phan tich s& khong bi
Ton héa nira. Hinh 10.4 1a mot vi du vé tac dung cua chat dém KCl va NaCl trong viéc
loai trr sy Ion hoa ctia hai a4,
nguyén td phan tich Ba va 8
Rb. Trong truong hop nay K/Ba
ndéng d6 cua kim loai dém

phai thém vao toi thieu 18 ¥ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ __
250 pg/mL thi anh hudng
cua sy lon hoa la khong
con ntra. Noi chung, khi

xac dinh cac nguyén tb
(ng/mL)

kiém thd thi nguoi ta
thuong dung KCl, khi phan
tich cic kim loai kiém

nguc‘)ri ta thuom g thém CsCl Téc dung cia KCI va NaCl trong viéc loai trif st ion héa clia Ba
(10 ug/mL) va Rb (10 ug/mL) '

50 100

Hinh 10.4

vao mau phan tich theo
trong do0 phu hop (500 -
1000 ppm).

10.2.2.4 Su phadt xa ciia nguyén té phan tich

Yéu t6 nay xuat hién thuong lam giam ndéng d6 cua cic nguyén tir trung hoa cé
kha ning hap thy biic xa trong moi trudng hap thu, do d6 ciing lam giam cudng do cua
vach phd hip thy. Noi chung cac nguyén t6 c6 thé kich thich phd phat xa thap thudng
bi anh hudng nhiéu. Pdng thoi moi truong hap thu cé nhiét 6 cang cao thi anh huong
nay cang lon (bang 10.2). Nhung trong nhiét d§ ctia phép do AAS, thi sy kich thich
phd phat xa thuong chi xay ra manh chi yéu di v6i cac kim loai kiém va sau d6 1a cac
kiém thd, vi cac nguyén td nay cé thé kich thich phd phat xa tuong ddi thap. Con cac
kim loai khéc thi su kich thich pho phat xa 12 khong dang ké (bang 10.2).
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Dé loai trir anh hudng cia sy phat xa ctia nguyén t6 phan tich chung ta c6 thé
dung céac bi¢n phép sau day:

- Chon nhiét d¢ nguyén tur hoa mau thap pht hop ma tai nhiét d§ d6 su kich thich
pho phat xa 1a khong dang ké hoic khong xay ra d6i voi nguyén té phén tich.

- Thém Vao, mau cac chat dém dé han ché su phat Xa cua nguyén t07phan tich. D(’)
chinh 1a cac mu6i halogen cua cac kim loai kiém, c6 the kich thich pho phat xa thap
hon thé kich thich pho phat xa cua nguyén to phan tich.

Bang 10.2

Mikc do bi kich thich pho phit xa cua cac nguyén t6 trong cac nhiét do khac nhau
No- So nguyén tir trung hoa ban dau; Ni - So nguyén tir da bi kich thich pho phat xa

Nguyéntd | Thé kich thich Ty s6 Ni/No ¢ nhiét do

(eV) 2000°¢ 3000°° 4000°¢
Cs-852,10 1,76 4,00.10-* 7,10.107 3,00.10°
Na-589,00 2,12 1,00.107 6,00.10™ 4,00.107
Ca-422,70 2,95 1,10.107 4,10.10” 6,00.10™
Zn-213,90 5,86 7,00.10™"° 6,00.10°® 1,10.10°

Trén day la mot sO yéu td vat 1i c¢6 thé c6 xuat hién trong phép do AAS va ¢ the
anh huong dén két qua phan tich. Nhung mirc do xay ra 1a rat khac nhau trong mdi
truong hop cu thé, c6 khi co, c6 khi khong. Mirc d6 ndy xuét hién 16n hay nho 1a c6
phu thudc vao nhiét do ctia moi trudng hap thy, tinh chat ciia nguyén t6 phén tich, va
thanh phan ctia mau phan tich. Do d6 cin phai xem xét dé tim bién phap loai trir khi
chung xuét hién.

10.2.3 Céc yéu t6 héa hoc

Trong phép do phd hap thu nguyén tir cac anh hudng hoa hoc cling rat da dang va
phirc tap, nd xuét hién ciing rt khac nhau trong mdi truong hop cu thé va clng nhiéu
truong hop khong xudt hién. Cac anh hudng hoa hoc thuong c6 thé din dén két qua
theo bén hudng sau day:

- Lam giam cuong do cua vach phd ciia nguyén t6 phan tich, do su tao thanh céac
hop chat bén nhié¢t, kho hoa hoi va kho nguyén tir hoa, vi du nhu anh hudng cua cac
Ion silicat, sunfat, photphat, florua.

- Lam tang cuong d6 cua vach phé, do sy tao thanh cac hop chét d& hoa hoi va dé
nguyén tir hoa, hay do han ché dugc anh huong cua sy lon hoa va sy kich thich pho

phat xa cua nguyén t6 phan tich. D6 chinh 1a tac dung ctia mot s6 hop chat, cha yéu 1a
mudi halogen ctia kim loai kiém va kiém thé hay lantanClorua.

- Sy tang cuong vach phé khi nguyén to phan tich ton tai trong nén ctiia mau la
nhitng hop chit d& hoa hoi. Luc do cac chat nén nay co tac dung nhu la mot chit mang
cho sy héa hoi ctia nguyén t6 phan tich va lam cho né dugc hoa hoi higu suat cao hon.

- Sy giam cudng do cua vach phd khi nguyén té phén tich ton tai trong nén ciia
mau 1a nhitng hgp chat bén nhiét, kho hoa hoi. Lic nay cac nguyén to6 nén kim ham sy
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hoa hoi ctia nguyén té phan tich. Cac chat nén nay thuong 1a nhitng hop chat bén nhiét
cua cac nguyén to, nhu Al, dat hiém, v.v...

Vi thé viéc nghién ctru cac anh hudng héa hoc dugce trinh bay trong chuong nay
c6 tinh chat khai quat chung tat ca cac loai c¢6 thé ¢ dé chung ta lwu ¥ khi tmg dung
phép do phd hap thu nguyén tir, voi muc dich dé blet va loai trir cac anh huong hoa
hoc néu chung xuat hién. Cac yéu té anh huéng vé mat héa hoc cé thé duogc sip xép
theo cac loai sau day, dé d& xem xét va tim cach loai trur:

10.2.3.1 Nong dé axit va loai axit trong dung dich mau

Nong do axit trong
dung dich mau luon luén
¢6 anh huong dén cuong
do cua vach phé cua
nguyén t6 phan tich thong
qua téc d6 din mau, kha
nang hoda hoi va nguyén tir
hoa ctia chit miu. anh
huong nay thuong gan lién
vOl loai Anion cua axit.
Noi chung, cac axit cang
kho bay hoi va bén nhiét,

HCIO,

H,S0,

(%)
Hinh 10.5

Khai quat vé anh hudng cia ndng dé axit va loai axit dén cudng do vach
phd hdp thu

cang 1am giam nhiéu cuong d6 vach phd hap thu cia nguyén t6 phén tich.

Céc axit d& bay hoi gdy anh huong nho (hinh 10.5). Diéu nay co thé thiy rd rang
khi x4ac dinh Ca lic do & vach phd Ca-422,7 nm trong cac mdi trudng cia cac axit
HCI10O,, CH;COOH, HCI, HNO,;, H,SO,, H;PO,, HF vd&i cung mot néng do 1a 2%
(hinh 10.6).

Noéi chung, cac axit 1am giam cudng d6 vach pho theo thtr ty: HC10, < HCI:
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HNO; < H,SO4 < HaPOy,
< HF, nghia 1a axit HCIO, <
HCIl va HNO; gay anh hudng
nho nhét trong ving noéng do
nho. Chinh vi thé trong thyc té
phan tich ctia phép do phd hap
thu nguyén tor (AAS) nguoi ta
thuong dung moi truong la
axit HCl hay HNO; 1 hay 2%.
Vi ¢ ndng d6 nhu thé anh
huéng cia hai axit nay la
khong dang ké (nho hon 5%).

10.2.3.2 Vé dnh huong
ciia cac Cation ¢ trong mau:

H,PO,

C(ug/mL)

0
Hinh 10.6

Anh hudng cda loai axit dén cudng do vach phd
Ca-422,7nm trong phép do F-AAS (kh.khi + C5Hj)

Dung dich miu phén tich, ngoai nguyén t can xac dinh, thuong con chira cac
nguyén to khac. Cac nguyén tb nay ton tai dudi dang cac Cation hay Anion tan trong
dung dich mau. Cac Ion nay c6 thé lam ting, ciing c6 thé 1am giam, hodc ciing c6 thé

khong gdy anh huong gi dén cuong do vach phd cia nguyén té phan tich. Khi ¢6 anh

hudng thi mic d6 anh hudng ciia mdi Ion ciing rat khac nhau trong tung truong hop cu

thé. Nhung mot cach tong quat thi chiing ta c6 thé quy anh hudng cua cac Cation theo

7 loai nhu trong hinh 10.7 dé d& xem xét.

Nhu vay anh hudng ciia cac Cation dén cudng d6 vach phd ciia nguyén té phan

tich c6 thé c6 hi¢u tng duong, hi¢u ing nm va ciing c6 thé c6 hi¢u ung vira nm vura

duong do1 vé1 mot lon, khi né & cac nong do khac nhau.

Ay

CuuDuongThanCong.com

C, C; Cq Cs
Néng 46 nguyén t6 anh hudng
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Hinh 10.7
Khai quat vé anh huéng ciia Cation bao gom 7 loai

Loai 1: Khi C > C, khong anh hudng; Loai 2: anh huong cuc dai ¢ C,; ; Loai 3:
Giam lién tuc theo dudng cong 16i; Loai 4: Khi C < C, khong anh huong; Loai 5:
Giam theo duong cong 16m; Loai 6: Khi C > C, khong anh huong nira; Loai 7: Giam
lién tyc tuyén tinh, khi C tang.

- Loai 1: Khi ndng d6 ciia Ion gay anh huong 16n hon C, thi n6 khong 1am ting
cudng do vach phd cua nguyén t6 phan tich nita, anh hudng nay duoc st dung dé ting
d6 nhay cta phuong phap phéan tich mot nguyén t6, khi thém vao miu nguyén té anh
huéng c6 ndng d6 16n hon Co.

- Loai 2: Tai nong d C, ctia nguyén té gdy anh huéng, cudng do vach phd cia
nguyén t6 phén tich dat gia tri cuc dai. Vi thé anh hudng nay ciing duoc dung dé ting
d6 nhay cta phuong phép phan tich. Nhung phai gitt (khéng ché) nong do cta nguyén
t6 gy anh huong ¢ gia tri khong doi C;.

- Loai 3: Trong trudng hop ndy cuong do vach phd giam lién tuc theo duong
cong 16, khi ndng d6 nguyén t6 anh huong ting dan déu (xem vi du dudng 5 trong
hinh 10.8).

- Loai 4: Cac Cation chi gy anh huong dén cudong do vach phd cia nguyén tb
phan tich khi néng do cua n6 16n hon gid tri C,. Do vay, néu néng do cua cac Cation
d6 & trong mau nhé hon gia tri C, thi khéng phai quan thm dén tim bién phap loai trir.

- Loai 5: Trong trudong hop ndy cuong do vach phd ctia nguyén t6 phan tich lai bi
giam lién tuc theo dudng cong 16m, khi ndng do Cation gdy anh hudng trong dung
dich mau ting dan va & day nhat thiét phai tim bién phép loai trir anh huong nay (xem
vi du trong hinh 10.10a).

- Loai 6: Khi ndng d¢ ciia cac Cation khac trong mau 16n hon gié tri C, thi ching
khong 1am thay d6i cudng do vach phd ctia nguyén tb phan tich.

Do d6, néu khong tim duoc bién phap loai trir phu hop thi ching ta thém vao
mau Cation gdy anh hudng voi ndng do 16n hon gia tri C,, dé dwa anh hudng giam
thanh mot gia tri hang s cho tat ca cic mau phén tich va mau chuin. Nhu thé ciing
loai bé dugc anh huong nay. Nhung tat nhién 1a ta d3 1am giam d6 nhay cta phuong
phap phan tich di mot it.

- Loai 7: O day céc Cation la lam giam lién tuc cuong d6 vach phd cua nguyén t6
phan tich theo chiéu ting dan ndng do ciia né6 mot cach tuyén tinh (xem vi du trong
hinh 10.10b, dudng sb 7).

Do d6 ciing can phai tim bién phap phu hop dé loai trir anh hudng nay, hodc giir
cho cac Cation la c6 ndng do nhét dinh va khong d6i trong tit ca cac mau chuan va cac

mau phan tich.
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Anh hudng cac Cation trong dung dich mau dén cudng do vach phd cua nguyén
t6 phan tich trong phép do phd hip thu nguyén tir véi ki thuat nguyén tir hoa trong
ngon lira va khong ngon Itra ciing rat khac nhau.

Vi di. Ton La(IlI) trong phép do F-AAS 1a yéu té dé loai trir anh hudng cua céc
Ion la khi x4c dinh Ca, Mg, Mn, Al, Fe. Nhung chinh La(IIl) lai 1a Ion lam gidm
cuong do vach phé cua chinh Ca, Mg, Al, Fe rat 16m trong phép do ETA-AAS. Piéu d6
c¢6 nghia 1a mdi Cation trong timg truong hop cu thé va trong mdi phép d6 lai c6 tac
dung khac nhau, ma chinh né trong phép do nay thi anh hudng, nhung trong phép do
khéc lai khong gay anh hudng.

Pé minh hoa vé anh huéng cua cac Cation 1a d6i voi vach phd cia nguyén to
phan tich ching ta c¢6 thé xem xét mot s6 vi du trong cac hinh tir 10.8 - 10.11.

Hinh 10.8 1a nhiing vi du vé cac anh hudng cac Cation thudc loai 1, 2 va 3. Cac
duong 1, 2 va 3 1a thudc loai 1. Puong 4 va 6 thudc loai 2. Puong 5 1a thudc loai 3.
Khi d6 cac duong trong hinh 10.7 13 biéu dién cac anh hudng cua cac Cation thudc
loai 4. Trong hinh 10.10b, dudng s6 1,2 va 3 md ta cic anh huodng thudc loai 6. Cudi
cung duong s 5 mé ta cac anh hudng thudc loai thir 7 nhu da trinh bay ¢ trén. Nguoc
lai véi cac anh huong trén, hinh 10.9 1a mé ta anh hudng tong hop cua cac Ton Mg(Il),
TI(IV), AI(IIT), Fe(I1I), Si, P dén cudng d6 vach phd cua nguyén to Ca 422,7 nm trong
phép do F-AAS vé6i ngon lira dén khi nguyén tr hoa miu bao gdm khong khi va
axetylen, khi khong c6 mat va c6 mat LaCl; véi néng d0 khac nhau.

o) day véi su c6 mit cua LaCla dung dich mau & néng do tr 1 % trd 1én thi anh
hudng cua cac Ion la da néu la hoan toan duogc loai trur. Vi thé mubi LaCla 1a mot chat
phu gia duoc dung dé loai anh hudng cia cac Cation va Anion trong phép do F-AAS
v6i hiéu luc tét nhat.

Dé loai trir anh huong cia cac Cation dén cuong d6 vach phd ciia nguyén t6 phan
tich chiing ta c6 thé sir dung mot sb bién phap sau diy hodc riéng biét, hodc t6 hop cua
chung véi nhau:
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0 100 200 p ( g/mL)

Hinh 10.8

Anh hwéng cia cac Cation thude loai 1,2 va 3

212

Puong 1: Na/Rb 780 nm, dén khi (khong khi + C,H,);
Puong 2: K/Ba 553,6 nm, dén khi (N,O + C,H,);
Puong 3: K/Sr 460,7 nm, dén khi (N,O + C,H,);
Puong 4: La/P 213,6 nm, dén khi (ETA-AAS);
Puong 5: Fe/Ca 422,7 nm, dén khi (O, + C,H,);

Puong 6: St/Ca 422,7 nm, den khi (N,O + C,Hy).
Ay

F-AAS

0 10 100 1.000 10.000 (ug/mL)
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Hinh 10.9

Anh huéng ciia cac Cation : (thudc loai 4)

Al, Fe, Ca dén Pb 283,3 nm, ETA-AAS; Cu. Ni, Fe dén As 193,7 nm, F-AAS
(kh.khi + C,H,).

+ Chon diéu kién xir li mau phu hop dé loai cic nguyén t6 anh huéng ra khoi

dung dich miu phan tich dé do pho.
+ Chon cac thong sb ctia may do thich hop.
+ Thay ddi hay chon vach phé khac, ¢ thé kém nhay mot chut.

+ Thém vao mau phan tich nhitng chat phu gia phu hop dé chuyén mau sang chat
nén khac phu hop nham loai trir cac anh huoéng cua cac Cation, nhu LaCls, SrCl,,
AICI; trong phép do F-AAS va LiBO2, NH,NO; hay hon hop (LiBO2 va NH,NOs)
trong phép do ETA-AAS hay nhiing chét phu gia khéc.

Tat nhién trong mdi trudng hop cu thé can phai nghién ctru dé chon dugc loai

chat va nong do phu hop ctia no.
+ Chon céac diéu kién nguyén tir hda mau thich hgp va chon loc.

+ Vi tat ca cac bién phap trén ma khong duoc, thi bién phap cubi cing 1a bat

budc ching ta phai tich dé loai bo cac Cation c¢6 anh huong. Tt nhién bién phap nay

rat it khi phai ap dung.
A, Ax
6
Phép do ETA-AAS
ng/mL NaCl
0 100 200 C(ug/mL)
Hinh 10.10a Hinh 10.10b

Anh hudng cua néng do NaCl/Pb-217,0 nm anh huong cta cac Cation loai 5, 6, 7

Puong 1: Ti/Ca 422,7 nm, F-AAS (kh. khi + C,H,)
buong 2: Ti/Sr 460.7 nm, F-AAS (-nt-)
buong 3: Ti/Ba 553,6 nm, F-AAS (-nt-)
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Puong 4: Si/ca 422,6 nm. F-AAS (-nt-)

Puong 5: Si/Mg 285,2 nm. F-AAS (-nt-)
Puong 6: Si/Ca,Mg, F-AAS (khi c6 mat 1% LacCls)
Puong 7: Ti/Mg 285,2 nm, F-AAS (kh. khi + C,H,)

10.2.3.3 Anh hieong ciia cdc an Ion ¢é trong mau

Cung v6i cac Cation, cac Anion ciing anh huong dén cudong do vach phd cua
nguyén to phan tich anh huéng nay vé tinh chét twong ty nhu anh hudng cia cac loai
axit. N6i chung, cac Anion ctia cac axit d& bay hoi thudng giam it cudng do vach pho.

Chi riéng c6 hai Anion CIO,va CH;COO™ la gay hiéu ung duong (lam tang),
tire 1 1am ting cudng do vach phd ctia nguyén té phan tich trong mot sé trudng hop &
mot ving nong do nhét dinh. Cac Anion khac thuong gy hiéu Gmg nm (Iam giam)
theo tht ty CI- < NO; < CO; < SO, <F~ <PO; <SIO; v.v..Trong d6 Anion
SIO; c¢6 anh huong 16n nhit, con it nhat 1a Ton Cl. Bong thoi khi ndng do cua cac
Anion tang thi tac dung anh hudng cling tang theo (hinh 10.5).

Do thuc té d6 nén trong mdi phép do phai giit cho nong do cua cac Anion trong
mau phan tich va mau chuén 13 nhu nhau va & mot gia tri nhét dinh khong doi.

Mit khac ciing khong nén chon axit H,SO, 1am méi trudng ctia mau cho phép do
AAS ma chi nén dung axit HCl hay HNOj; v&i ndng d6 dudi 2% (hinh 10.12).
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Az
2% LaCl,
0,3 1,5% LaCl,
1% LaCl,
0,5% LaCl,
0,1% LaCl,
0,05% LaCl;
(Loai 5)
0% LaCl,
0 Clug/mL)

0 2,5 5 7.5 10 P

0 5 10 15 20 Si

0 125 250 375 500 Al, Fe

0 25 50 75 100 Ti

0 20 40 60 80 Mg

Hinh 10.11

Anh hwéng t6 hop ciia mdt s6 nguyén té dén Ca 422.7nm trong phép do F-AAS
khi ¢6 va khong c6 mat LaCl;

10.2.3.4 Thanh phan nén ciia mau

Yéu t6 anh huong nay ngudi ta quen goi la matrix effect. Nhung khong phai luc
nao ciing xuat hién, ma thuong chi thiy trong mot sé truong hop nhat dinh. Thong
thudng d6 13 nhitng mau c6 chira cic nguyén t6 nén & dudi dang cac hop chit bén
nhiét, khoé bay hoi va kho nguyén tir hoa.

Vi du: Khi xac dinh cac tap chét luong vét trong cac mau oxit dat hiém, oxit kim
loai kiém thd, oxit nhém, oxit zircon, cdc mau mudi NaCl, thi cic nén nay s€ khu
cudng do cua vach phd cta nguyén tb phan tich, qua d6 1am giam do nhay cua phuong
phap phan tich.

Trong nhiéu truong hop, yéu té ndy lam giam hang chuc 1an, tham chi ¢ truong
hop hang trim 1an cuong d6 cua vach phd (bang 10.4). Nguyén nhéan chinh cta anh
huong nay 1a su ton tai cta cac hgp chat bén nhiét trong méi trudng hap thu.

Céac hop chit nay 1am kho khan, can tré qua trinh hoa hoi va nguyén tir hoa cua
céc nguyén td phan tich.
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Ay
0,31

Hinh 10.12

Anh hudng ciia cac anion dén cudng dé vach phd

Bang 10.4

Anh hwong ciia thanh phin nén ciia miu phan tich

Cuong do vach phd & C=30 ppb
Chét nén ctia mau phép do ETA-AAS
Mg-202,60 nm |Ca-422,70 nm
1 Dung dich HCI1 1% 0,220 0,250
2. Nhu 1, thém 2% LaCl, 0,020 0,025
3. Nhu 1, thém 0,5% LaCls 0,050 0,060
4. Nhu 2, thém 1% NH4,NO;+LiBO2 0,210 0,245

Dé loai trir anh hudng cia thanh phan nén ngudi ta c6 thé dung nhiéu bién phap

khac nhau:

1. Tang nhiét d6 nguyén tir hoa mau.

2. Thém vao mau cac chat phu gia c6 nong do phu hop dé ngin can sy xuat hi¢n

cac hop chit bén nhiét.

3. chuyén mau sang chit nén khac, ddy 1a 1 bién phap duogc dung kha phd bién

trong phép do AAS d¢é loai trir anh hudng ctia chat nén mau.

4. Tach bo nguyén t6 nén, khi hai bién phap trén khong dat két qua. Tat nhién

bién phéap nay la han hiru.
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Trong bon bién phap trén, bién phap thir nhét ciing chi thuc hién duoc trong
nhitng chimg muc nhat dinh, vi ching ta khong thé ting nhiét d6 nguyén tir héa lén
cao mii duoc, do sy han ché cua trang thiét bi, ban chit cua khi ddt, hon nita khi nhiét
do nguyén tir hoa qua cao thi lai xuat hién anh huong cua sy tdn hoa va su phat xa.

Cho nén bién phap hai 13 thong dung nhat. Cac chat phu gia thuong hay duoc
dung trong phép do F-AAS la LaCl;, SrCI2, Li;, KCl, AICl;, ¢ day LaCl; dugc st
dung rong rai nhat, cac chat con lai chi cho mot sb truong hop riéng bi¢t. Nguoc lai,
trong phép do ETA-AAS chit phu gia dugc dung nhiéu nhat 1a LiBO,, NH,NO; hay
hdn hop cua hai chat nay trong mot ndng d6 phu hop. Diéu nay chung ta c6 thé thiy
trong vi du cta bang 10.4.

10.2.3.5 Anh huong cia dung méi hitu co

Trong phép do phd hip thy nguyén tir, dac biét 1a d6i voi ki thuat nguyén tir hoa
mau trong ngon ltra, su c6 mit ciia dung moi hiru co tron 1an véi nude trong dung dich
mau phén tich, hay mau phan tich hoa tan trong dung méi hitu co thudng 1am ting
cuong do ciia vach phd hap thu nguyén tir ciia nhiéu nguyén té 1én nhiéu lan (bang 10
5). Pay 1a mot phuong phap dé ting d6 nhay. Vi thé, khi phan tich cac nguyén t6 co
nong d6 rat nho & sat gidi han dudi ciia phép do, chung ta ¢ thé thém vao mau phan
tich mot dung moi hiru co c6 ndong do phu hop thi ¢ thé ting d6 nhay ciia phuong
phap phén tich 1én dén hai hay d6i khi dén ba 1an so v&i khi chi dung dung méi nudc.
Song dung méi hiru co thém vao d6 phai tron déu dwoc véi nude va phai co do tinh
khiét cao.

Néu dung méi khong tinh khiét cao thi ching ta lai 1am nhiém ban miu phan
tich. Hodc néu dung méi hitu co khong tan trong nudc thi ching ta c6 thé chiét nguyén
t6 phan tich tir dung méi nudc & dang hop chét phirc, vi du cac phirc Me-APDC vao
trong dung méi hitu co, sau d6 do phd hip thu ctia nguyén té phan tich trong dung méi
hitu co do

Vi du dung mdi MIBK (Methyl Izobutyl Ketone) 12 dung méi hitu co dién hinh
dé chiét cac phic Me-APDC cho phép do F-AAS (Me: 1a cac Ion kim loai ning,
APDC 1a Amonium Pyrolydine Dithio-carbamate. Cac phitc Me-APDC duoc chiét tot
vao MIBK, CHCI;, CCly trong méi truong pH tur 2 - 6).

Vié¢e st dung dung mdi hitru co ¢ day co6 hai cach:

- Néu dung méi hitu co tan trong nude thi nguoi ta thém vao dung dich mau phan
tich mot ndng do dung méi hiru co thich hop dé ting do nhay ciia phuong phap phan
tich.

- Néu dung mdi hitu co khong tan trong nudc thi nguoi ta chiét chat phén tich &
dang hop chat phirc clia né véi mot thude thir thich hop vao dung méi hitu co d6. Nhur
thé vira tang d6 nhay, vira loai trir dugc cac lon can tro.
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Bang 10.5

Anh huéng ciia dung méi hiru co' dén cwong dé vach phd

218

STT Dung m6i hitu co thém vao Cuong do Cu-324,70
1 Dung dich HC1 0,1 M 1,000
2 Nhu 1, thém 40% CH;0H 1,670
3 Nhu 1, thém 40% C,HsOH 1,750
4 Nhu 1, thém 40% Axeton 2,000
5 Nhu 1, thém 20 % Izobutanol 2,400
6 Nhu 1, thém 70 % Axeton 2,500
7 Nhu 1, thém 50 % EAK 2,600
8 Nhu 1,80 % Ethyl Amine Ketone (EAK) 2,800
9 Trong MIBK (Methyl 1zobutyl Ketone) 3,000
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Chuong 11
PHAN TiCH PINH LUQNG BANG PHO AAS

11.1 Nhirng van dé chung
11.1.1 Phuwong trinh co ban caa phép do

Trong phép do phd hap thu nguyén tir, mdi quan hé giita cudng do ciia mot vach
phd hip thy ciia mot nguyén td phén tich va nong do cia né trong moi truong hap thy
cling tuan theo dinh luat hap thu quang Lamber-Bia. Nghia 13, néu chiéu chum tia sang
don séc cuong do I, di qua mot mdi trudong chira mot loai nguyén tu tu do néng do N
va co bé day 1a L cm, thi mbi quan hé giira I, va phan cudng do sang Iiq qua moi
truong d6 dugc tinh theo cong thuc:

logI]—”K'.N.L (11.1)

O day dai lugng Igly/I chinh 1a ning lugng ciia tia sang da bi mat di do sy hap thu
cua cac nguyén tu tuy do trong moi truong d6. Nhu vay, no chinh 1a cuong do cua vach
phé hip thy va ching ta co:

A; =k'N.L (11.2)

Cong thirc nay cho chung ta biét mbi quan hé gitra cuong d6 cia mot vach phd
hép thu va ndng d6 ctia nguyén td & trang thai hoi trong méi trudng hap thu. Nhung né
chua cho biét mdi quan hé giita cudng d6 cta vach phd va néng do ctia nguyén td &
trong mau phan tich. Nhu vy, néu goi ndng do ctia nguyén té ¢ trong mau phan tich 1a
C thi ching ta can phai tim mdi quan hé giita C va N va tir d6 s& suy ra duoc mbi quan
hé gitta C va A. Ma tir ndng do C trong dung dich chuyén thanh néng do N & trang thai
khi, c6 dugc boi qua trinh hoa hoi va nguyén tir hoa mau phan tich. Nghién ctru van dé
nay, nhiéu két qua thuc nghiém chi ra rang, mdi quan hé cta sy chuyén hoa giita C va
N 1a rat phirc tap va n6 phy thudc vao nhidu yéu té nhu:

+ Ban chat hoa hoc ciia mdi nguyén td, trang thai lién két,

+ Tinh chét cia hop chit ma cic nguyén t6 do6 ton tai trong mau,

+ Thanh phén vat li va hoa hoc clia mau phan tich, dic biét 1a chét nén,

+ Céc diéu kién dé thuc hién qua trinh nguyén tir h6a mau.

Tuy c6 phuc tap, nhung tir nhitng két qua thyc nghiém va trong mdt pham vi nhét
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dinh ctia ndng do C cua nguyén té can nghién ctu ¢ trong mau phan tich, mot cach

téng quat, thi mbi quan hé gitra C va N dugc xac dinh theo cong thuc:
N=k.C° (11.3)

trong do k 1a mot hﬁng s6 thuc nghiém, n6 phu thudc vao tat ca cac diéu kién dé
hoa hoi va nguyén tir héa mau va khong d6i trong nhitng diéu kién nhét dinh di duoc
chon cho mét phép do, dac biét 1a nhiét dd cua mai truong hép thu.

Con b 1a mot héng s6, dugc goi la héng s6 ban chat, no phu thudc vao néng do C,
tinh chit hip thu phd ctua mdi nguyén t va timg vach phd cia nguyén té d6. Hing sb
b 6 gia tri bang vanho hon 1 (0<b < 1).

Khi néng Do C cua nguyén td phan tich nho thi b ludn ludn bang 1. Khi C ting
thi b nho dan xa gia tri 1, tién vé 0, tAt nhién khong bao gio bﬁng 0. Nhu thé, véi mdi
mot vach phé cua mQt nguyén td phan tich, chung ta luén luén c6é mot gia tri néng do
C,, ma v&i moi gia tri:

+ Cy < C, thi b ludn ludn bang 1, lic nay A phu thudc tuyén tinh vao C.

+ Cx > C, thi b nhdé hon 1. A phu thudc vao C theo cong thic (11.4) - khong
tuyén tinh.

Nhu vay, tr hai phuong trinh (11.2) va (11.3) chung ta c6:

A, =K.L.C° (11.4)

trong d6 K = k'k va duogc goi 1a hing sb thuc nghiém cua phép do AAS. Pong
thoi tir cong thirc (11.4) nay ching ta thdy, cuong d6 A ctia mot vach phd hap thu phu
thudc vao ba dai lugng (thong s6 K, L va O).

Nhung trong mét phép do thi K ludn ludn 1a hang sd, L 1a chiéu dai ciia ngon lira
trong phép do F-AAS hay chiéu dai cua cuvet graphit trong phép do ETA-AAS, tuc la
bé day ctia moi trudong hap thy va nhu thé trong mot phép do thi né ciing khong doi.
Do d6 A chi con phy thudc vao nong d6 C cia nguyén t6 can xac dinh ¢ trong mau
phan tich. Do vay, mot cach tong quat ching ta co:

Ax=a.Cb (115 )

bay chinh la phuong trinh co s& cia phuong phap phan tich dinh luong dua theo

viéc do phé hép thu cua mot nguyén td dé xac dinh néng do (ham lugng) cua nod va

mdi quan hé nay dugc minh hoa trong hinh 11.1.
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Néu b bang 1 thi mdi quan hé giita A Ar

va C 1a tuyén tinh theo phuong trinh c6 N /b<1
dang y = a.x. Khi d6 duong biéu dién moi
quan hé nay l1a mot duong thang di qua goc @
toa d0. Nhung thuc nghiém cho thiy ring
truong hop nay la chi c6 trong mot viung Clpg/mL)
ndéng do nho. Pay 1a trudng hop 1y tudng, A

né chi c¢6 duoc ddi véi mét sd vach phé /

khong nhay ctia mot vai nguyén t6 nhu Fe,
Ni, Si (hinh 11.1b). Phé bién nhét 1a truong
hop trong hinh 11.1a. D6 la truong hop

(b)

chung cho hau hét cac vach pho hap thu cta C(pg/mL)
cac nguyén to. N6 gdm mot doan tuyén tinh Ar

(b=1) va mot doan khong tuyén tinh (b<l). /
Noi chung trong truong hop nay thuong

; , (©
ludn ludn c6 mot doan thang ctia duong biéu

dién moi quan hé gitta A va C ¢ vung ndng

d6 nho ctia nguyén td phan tich. P6 1a doan o C(pg/mL)
1 2 3 4 5 6 :

Hinh 11.1
M@&i quan hé clia A vgi C

OA. Véi cac vach phd cang nhay thi doan
OA niy cang ngan. Tic 1a ving nong do

g voi doan tuyén tinh 14 hep. Ving nong ,
(a) Dang binh thudng; (b) Dang If tuang;

do ung véi doan tuyén tinh OA dugc goi la (c) Dang dic bit

ving tuyén tinh ctia phép do AAS.

Dbi voi mdi nguyén td va mdi mot vach phd thi ving nay 1a khac nhau 16 rang
(bang 11.4). Truong hop tht ba con lai (hinh 11.1¢) 1a mdt dang phuc tap. Trong
truong hop nay mdi quan hé giita A va C 1a khong tuyén tinh trong bat ky ving ndng
dd nao. Song chi rat it vach phé, dac biét 1a cac vach phé rat nhay va c6 kha nang tu
dao 16n méi tudn theo quan hé nay. Trong phan tich, néu gip phai truong hop nay can
phai hét stc cha y khi 1ap dudng chuén, nghia 14 phai ding nhiéu mau dau c6 nong do
gan nhau dé dung duong chuan va chi c6 nhu thé ching ta méi xac dinh dugc chinh
xéc vi tri cia duong chuan. Vach phé hap thu Na-589,00 nm dai dién truong hop nay.
11.1.2 MAu chuin trong phép do AAS

Trong phuong phap phan tich dinh luong theo phd hap thu nguyén tir, mau du
(miu chuan) dé dung duong chuan ciing bat buc phai thoa man mot s6 diéu kién nhat
dinh. Céc diéu kién d6 la:

1. Cac mau dau phai c6 trang thai vat 1i va hoa hoc nhu mau phan tich, nghia 1a
méu phan tich ton tai & trang thai, dung moi, moi truong va dang lién két nao thi mau
dau ciing phai c6 tinh chat gidng nhu thé. Cé nhu thé méi loai trir duge anh hudng cua
chat nén, ciia thanh phan ctia mau dén két qua phan tich.
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2. Cac miu dau va mau phan tich phai dugc pha ché hay ché luyén, xir ti trong
cung mot diéu kién nhu nhau.

3. Cac mau dau phai bén virng theo thoi gian, nghia la khong bi thay do6i thanh
phan sau khi ché luyén va bao quan dé sir dung lau dai, khong bi sa lang, khong bi
phan hay dé tao thanh cac chat khac 1am thay dbi thanh phan ciia mau dau. C6 nhu thé
moi bao dam dugc thanh phan ciia né nhu tinh toan pha ché va dé str dung lau dai.

4. Nong do cua cac nguyén t can phan tich trong cac mau dau phai rat chinh xac
theo yéu cau ctia phuong phap phén tich. Pong thoi khoang ndng do cia mot diy mau
dau phai phan bd déu trong ving tuyén tinh hay trong toan bo dudng chudn cua phép
do va bao trim nong do ciia cac mau phan tich.

Nghia 12 ndng d6 cac mau phan tich phai trong ving tuyén tinh ctia dudng chuan.
Con néu khong, chung ta phai pha loing mau phan tich cho phu hop.

11.1.3 Biéu dién nong d trong phép do AAS

Trong phép do phd hap thu nguyén tir, ngudi ta thuong biéu dién nong do cua
nguyén t6 phan tich theo cac cach sau day:

a) Nong dg phan tram (%)

Pay 1a khai niém thong thuong, né dwgc biéu thi bang sé gam ciia chdt phan
tich, c¢é trong 100g mdu dem phdn tich. Nong d6 nay duoc tinh theo cong thirc:

mx

C%) ==

100 (11.6)

trong d6 my 1 s& gam chét phan tich c6 trong mau lay dé phan tich, con m 1a s6
gam mau phan tich.

Vi du, néu viét dung dich NaOH 0,1%, nghia 1a trong 100 gam dung dich c6 0,1
gam NaOH.

b) Nong dg microgam 1 ml hay microgam li

Loai nong do nay dugc dugc st dung phd bién trong phan tich luong vét va
thudong duoc biéu thi theo hai cach:

1. S6 microgam cua chat phan tich ¢ trong mét lit dung dich mau (ug/mL) hay
sO microgam chat phan tich ¢ trong mot manh dung dich mau (ug/mL).

Vi du, néu viét Cppo = 1,2 ng/l thi c6 nghia 1a ct trong 1 lit dung dich mau s& c6
1,2 microgam ctia Pb. Hay néu viét Cpp: 1,2 pg/mL thi c6 nghia 1a trong mgt minilit
dung dich mau sé& c6 1,2 microgam cua Pb.

2. S6 microgam cua chit phan tich c6 trong mot gam mau (ug/g), hay sb
microgam chit phan tich trong 1 kg miu (pug/kg). Vi du, néu viét Cpb = 2,5 pg/g thi co
nghia 13 ¢t trong 1 gam mau sé& c6 2,5 microgam cua Pb.
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Bang 11.1

M&éi quan hé giira cac loai don vi nong d (d=1)

Pon vi gdc Tuong duong voi (1) Tuong duong véi (1)
1000 ppm 1 mg/mL 10° g/mL
1 ppm 1 pg/mL 10°g/mL
1 ppb 1 n/mL 10°g/mL
1 ppp 1 pg/mL 10"2g/mL
1 ppf 1 fg/mL 10"°g/mL
1 ppa 1 ag/mL 10"¥g/mL
Pon vi gdc Tuong duong véi cac don vi sau
g He Ng ng pa fg
1 mg 107
1 ug 10° 10°
1 ng 10° | 107 | 10
1 pa 10" | 10" | 10™ | 10"
1 fe 10" | 10" | 10" | 10" | 10"
1 ag 10" | 10" | 10" | 10" | 10" 10"%

trong do: ag- attogram; fg- femtogram;
pa- picogram; ng- nanogram va pLg- microgram.
Ciing hoan toan twong tu, ngudi ta con dung cac don vi ude sb cla pg.

D6 1a nanogam (ng), picrogam (pa). Do d6 ciing ¢ cac khai niém ndng d6 ng/L,
ng/mL, ng/g, pg/L,pg/mL va pg/g. Cac don vi pg, ng va pa déu kém nhau 1000 lan va
mdi tuong quan ciia chiing dugc chi ra trong bang 11.1.

¢) Nong do ppm va udce so cua nd

Loai nong d6 ppm (part per mill Ton: mot phan tridu) thuong hay dugc ding
trong phan tich lugng vét cac chat, va cling dugc biéu thi theo hai cach, dua theo miu
& dang long (theo don vi ml hay lit), hay dang ran, hay bot (theo don vi g, hay kg.):
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Bang 11.2

Chuyeén doi giira cac nong do

Néng do du di c6 ?huyén sang nong do ﬂ’ll'I 2
Nong do H¢ s0 phai nhan vao

mpp g/L 0,001p
ppm png/L p
ppm mol/ (m) 0,000.1p.A
ppm % (trong lugng) 0,0001

pg/mL ppm 1/p

pg/mL % (trong lugng) 1/10000.p
ppb ng/mL p

trong do:

p: ty trong cua dung dich

A: nguyén tir gam hay phan tir gam cua chit phan tich.

- V6i mau ran: Néu trong 1 gam mau c6 chira 10°g chat phan tich thi gid tri nay
(10°g) dwoc goi 1a 1ppm. Cac udc sb cua don vi ppm 13 ppb, ppp, ppf va ppa. Cac don
vi nay kém nhau 1000 lan (bang 11.1). Vi dy: Ham luong Cu trong thép 1a 5 ppm,
nghia 1a ctr 1 kg thép thi c6 5 mg Cu, hay 1 Tan thép c6 5 gam Cu.

- Véi mdu Iéng: Néu trong 1 mL miu c6 chira 10”g chat phan tich va khi ty trong
ctia dung dich mau bang 1 thi dai lwong 10”g/mL mau ciing dugc dinh nghia 1a 1 ppm.
Vi du: Ham lugng Fe trong nudc 1a 2 ppm, nghia la cur 1 1it nudc thi c6 2 mg Fe.

Hai khai niém nay dugc ding tuwong ty nhu nhau. Khi mau phén tich 1a chit rin
thi nguoi ta thuong dung don vi 1a g(ug/g), kg(mg/kg), hay tan(g/t); con khi mau 1a
chat 16ng thi dung don vi mau 13 m(pug/mL), Lit(mg/L).

d) Nong dg mol/lit (M)

Khai niém ndéng d6 nay biéu thi sé phan tir gam chat phén tich ¢ trong mot lit
dung dich mau. N6 1a khai niém thong thudng trong hoa phan tich (xem gido trinh Héa
phan tich dinh lugng co so).

Vi du viét NaOH 0,1 M, thi c6 nghia la ct trong 1 lit dung dich NaOH thi c6 0,1
phén tir gam NaOH.
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11.1.4 Khai niém vé d9 nhay

b0 nhay la mot dai lugng chi ra kha nang cua mot phuong phap phan tich theo
mot ki thuat do nao d6 dugc ap dung cho phuong phap phén tich d6. Phuong phap
phan tich c6 d6 nhay cao tic 1a ndng do gidi han dudi cé thé phan tich dugc 1a nho.
Ciing nhu cac phuong phap phéan tich khéac, d§ nhay cia phuong phép phan tich theo
phé hip thu nguyén tir ciing phy thudce vao nhiéu yéu té khac nhau, nhur.:

1. Trudce hét phai ké dén cac dic trung, tinh chét cta hé théng may do, nhu h¢
quang hoc, dung cu thu nhan va phat hién tin hi¢u can do, hé théng khuéch dai va chi
thi tin hiéu do. D6 chinh 14 cac dic trung ki thuat cua hé thong may quang ph.

2. Yéu t6 th hai 1a cac diéu kién va ki thuat thuc hién nguyén tir hoa mau dé do
pho (da nghién ctru ki trong chuong 2). Vi thé phuong phap nguyén tir hoa trong ngon
lra c6 do nhay kém phuong phap nguyén tir héa khong ngon ltra. Bang 11.3 va bang
11.4 14 nhitng vi du vé van dé nay.

3. Yéu t tha ba 1a kha nang va tinh chét hép thu birc xa ciia mdi vach phé, cua
mdi nguyén td. Vach phd nao, nguyén té nao c6 kha niang hap thu cang manh thi phép
do theo vach d6 c6 d6 nhay cang cao. Nghia 1a d6i v6i mot nguyén té cac vach phd
khac nhau ciing s& c6 d6 nhay khac nhau (bang 11.3, bang 11.4 va bang 11.5). Vi thé,
khi néi dén d6 nhay ctia mot nguyén tb phan tich 1a phai gan lién voi nhitng diéu kién
phan tich cu thé nhét dinh ctia mot phép do.

D6 13 ba yéu t6 chinh, tit nhién con nhiéu yéu td khac ciing anh huong dén do
nhay ctia mot phuong phap phan tich, nhu do axit ciia mau, nguyén td co so ciia mau.
Vi vy, néu lam tdt, nghia 1a tiéu chuin hoa duoc cac yéu td da néu, ching ta s€ thu
dugc do nhay tdt nhat cia mot phép do. Nhu vay do nhay la gi? V& van dé nay, hién
nay nguoi ta cé hai khai niém.

1. Pé nhay tuyét doi. Trong phép do AAS, d6 nhay tuyét ddi 1a lwong gam (khoi
lieong nhé nhat ciia nguyén té can phan tich phdi c¢é trong méi truong hdp thu d@é con
thu dwoc cuong dg ciia vach phé hdp thu da chon chiém 1% toan bang hdp thu, hay
bang 3 lan tin hiéu nén. Nhu vay, mdi nguyén to va mdi vach phd s& c6 do nhay tuyét
d6i khac nhau (bang 11.4). Do d6, khi phan tich cic nguyén té c6 ndng d6 nho phai
chon céc vach c6 do nhay cao dé do va nguoc lai.

2. D§ nhay twong déi. Do nhay tuong ddi con duoc goi la do nhay néng do. Do
nhay nay dwoc dinh nghia la nong dd nhé nhat cia nguyén t6 phén tich cé trong mdu
dé con cé thé phat hién dwoc tin hiéu hcfp thu cua no theo mot vach phé nhat dinh da
chon va tin hiéu ndy phdi bang 1% ciia bang hdp toan phan, hay bang 3 lan dao déng
ciia gid tri nén. Loai d6 nhay nay duoc dung phd bién trong phép do AAS hon khai
niém vé d6 nhay tuyét ddi. Ké ca cac phuong phap phan tich khac, thi khai niém do
nhay nay ciing dugc dung phd bién hon, vi ham luong céc chat trong mau phan tich
hay mau chuan thuong duoc biéu thi theo néng d6. Do do, viéc so sanh do nhay gitra
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cac nguyén tb, gilta cac vach phd voi nhau sé& d& dang va thuan tién hon. Bang 11.3 1a
mot vai vi du vé do nhay ctia mdt $6 nguyén t6 kim loai theo mdt vai vach phé hép thu
nguyén tr cia no6 trong nhirng diéu kién nguyén tir hoa nhit dinh cia ngon ltra den khi.
O day cac nguyén t6 khac nhau, cic vach pho khac nhau ciing c6 do nhay khac nhau.
Nguyén tb nao, vach ph6 nao cé kha niang hap thu birc xa manh thi phép do theo vach
d6 s& c6 do nhay twong dbi cao.

Trong hai khai niém trén, trong phép do phd AAS, dinh nghia vé do nhay tuong
dbi (d6 nhay nong do) luén duoc dung phd bién dé so sanh hay danh gia cac phuong
phap phan tich cu thé cho timg ddi tuong.

Bang 11.3

Do nhay ciia mgt so6 nguyén to

Vach phd (nm) Tuong ddi (ug/l) Tuyét dbi (pa)
Ag 328,10 0,002 03,5
238,30 0,010 07,5
Al 309,30 0,04 45,0
396,20 0,07 60,0
308,20 0,10 80,0
394,40 1,20 120,0
Cr 357,90 0,05 15,0
359,40 0,10 23,0
425,40 0,20 45,0
Cu 324,80 0,008 27,0
327,40 0,015 54,0
216,50 0,050 162,0
Fe 248,30 0,005 20,0
248,80 0,007 35,0
302,10 0,025 72,0
252,30 0,030 100,0

226

CuuDuongThanCong.com https://fb.com/tailieudientucntt


http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt

Bang 11.4

P nhay, giéi han phat hién va khoang xac dinh ciia cac nguyén t6 theo AAS

(theo VH,/2P)
Nguyén t6 Pén khi dé Céc dic trung ctia AAS
Vach do (nm) nguyén o hoa Do nhay | Gidi han phat | Khodng x4c dinh
(ug/mL) | hién (ug/mL) (ug/mL)

1 2 3 4 5
Al309,3 N,O - C,H, 1,0 0,2 2-200
Sb 217,6 KK - CH, 0,4 0,1 1-60
As 193,7 Ar-H, 0,5 0,2 1-50
As 1937 KK - CH, 1,2 2,0 10-100
Ba 553,6 N,O. CH, 0,3 0,2 0,6 - 60
Be 234.,9 N,O - C,H, 0,02 0,01 0,04 - 4
Bi 223,1 KK - CH, 0,3 0,2 1-50
B 249,7 N,O - C;H, 12,0 10,0 25 - 1500
Cd 228,8 KK - CH, 0,01 0,003 0,02- 2
Cs 852,1 KK - CH, 0,1 0,03 0,2-10
Ca 4227 KK - CH, 0,05 0,006 0,1-8
Ca 4227 N,O - C,H, 0,03 0,008 0,05 -4
Cr 3579 KK - CH, 0,08 0,02 0,2-15
Cr 3579 N,O - C,H, 0,15 0,15 0,4 -25
Co 240,7 KK - CH, 0,1 0,02 0,2 -20
Cu 324,8 KK - CH, 0,04 0,01 0,1-10
Ga 2874 KK - CH, 1,0 0,1 2-150
Ge 265,2 N,O - C,H, 1,5 0,4 3-200
Au 2428 KK - CH, 0,2 0,5 0,5-20
Hf 307,3 N,O - C,H, 15,0 10,0 30 - 2000
In 303,9 KK - CH, 0,4 0,2 1-100
Ir 208,9 KK - CH, 1,0 0,6 2,5-200
Ir 208,9 N,O - C,H, 8,0 3,0 20 - 1500
Fe 248,3 KK - CH, 0,1 0,02 0,2 -20
Pb217,0 KK - CH, 0,15 0,05 0,3-25
Pb 283,3 KK - CH, 0,3 0,07 0,75 - 50
Li1670,8 KK - CH, 0,02 0,005 0,05 -4
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Mg 285,2
Mn 279,5
Hg 253,7
Mo 813,3
Mo 313,3
Ni 232,0
Ni 341,5
Nb 334,9
Os 290,9
Pd 247,6
Pd 247,6
K 766,6
Pt 265,9
Pt 265,9
Rh 3435
Rb 780,0
Ru 349,9
Se 196,0
Se 196,0
Si 251,6
Ag 328,1
Na 589,0
Sr 460,7
Ta 2715
Te 214,3
Ti 276,8
Sn 224,6
Sn 224,6
Ti 364,3
W 255,1
U 358,5
V3184
Zn213,9
Zi 360,1

KK - C;H,
KK - C,H,
KK - C,H,
KK - C,H,
N,O - CH,
KK - CH,
KK - CH,
N,O - CH,
N,O - CH,
KK - C,H,
20 - CHy
KK - C,H,
KK - CH,
N,O - CH,
KK - C;H,
KK - CH,
KK - C;H,
Ar-H,
KK - C,H,
N,O - C,H,
KK - CH,
KK - C,H,
N,O - CH,
N,O - CH,
KK - CH,
KK - C,H,
KK - C,H,
N,O - C,H,
N,O - C,H,
N,O - CH,
N,O - CH,
N,O - GH,
KK - C,H,
N,O - CH,

0,005
0,03
4,0
1,9
0,5
0,07
0,4
25,0
1,5
0,25
2,2
0,02
1,5
10,0
0,5
0,05
1,0
0,2
0,5
2,0
0,05
0,01
0,1
12,0
0,5
0,4
0,4
2,4
2,0
10,0
150,0
1,0
0,01
15,0

0,001
0,01
0,5
0,15
0,2
0,02
0,1
50,0
0,5
0,1
1,0
0,01
0,3
8,0
0,1
0,03
0,3
0,2
2,0
0,7
0,006
0 004
0,02
4,0
0,2
0,06
0,1
0,6
0,4
4,0
80,0
2,0
0,003
5,0

0,1-4
0,05 - 5
10 - 150
4 -200

1-100
0,2- 15
1 -80

100 - 4000

2-250

1 -40
5-200
0,04 - 4
5-300
25 - 2000
1,100
0,1-10
2-150
1,20
2-50

4 - 400
0,1-10
0,02 -2
0,2 - 20
30 - 2000
1 -80

1 -80
1-60
5-300
20 -1500

300-20000
2-150
0,02 -2

50 - 2000
4 - 400
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11.1.5 Gié¢i han phat hién trong AAS

Bén canh khai niém vé do nhay ngudi ta con sir dung khai niém vé gidi han phat
hién ddi véi mot nguyén td khi dung mot vach phé dé ching minh n6. Gidi han phat
hién cling c6 hai khai niém tuong tu nhu d§ nhay. Do 1a gioi han phat hién tuyét dbi va
tuong doi.

1. Gidi han phdt hién twong déi cia mot nguyén t6 theo mot vach phd nhét dinh
c6 thé xem 12 ndng do nho nhét cia nguyén t6 d6 ¢ trong mau phén tich dé con co thé
phat hién duoc tin hi¢u hép thu cua n6 theo vach phé doé o trong mot diéu kién nhat
dinh da chon.

2. Ngwoc lai giéi han phat hién tuyét doi ciia mot nguyén to 1a khéi lugng toi
thiéu ctia nguyén t6 d6 can co trong moi trudng hap thu dé con co thé phat hién duoc
tin hiéu hép thu cta n6 ciing trong mat diéu kién nhat dinh da chon. Béang 11.5 1a mot
vai vi du vé van dé nay.

Nhu vdy, mdi mot nguyén t6 va mdi mot vach pho ciing c6 gidi han phat hién
khac nhau. Trong mdt nguyén td, vach phd ndo c¢6 kha nang hip thy manh s& cé gidi
han phat hién ¢ luong nho hay ndng do nho (bang 11.5).

Nhung ngoai cac yéu tb trén, giéi han phat hién mot nguyén t6 theo phép do phd
hép thu nguyén tir con phu thudc vao:

+ Tinh chat, chit luong va cac dic trung ki thuat ciia mdi may quang phd cia
tirng hang san xuat may do phd hap thu nguyén tir (bang 11.5a).

+ Céc diéu kién thu nhan tin hiéu cuong do vach phé. Yéu td nay lién quan dén
hé nhan quang dién va ving phé.

Bang 11.5

Gi6i han Phat hién ciia cac nguyén t6 theo AAS

Nguyén to Theo phép do F - AAS Theo phép do ETA - AAS.
Vach do Tuong dbi Tuyét doi Tuwong d6i | Tuyét dbi
(nm) (ug/mL) (pa) (ng/mL) (pa)

Ag 328,10 0,002 5.000 0,000001 1
A1309,30 0,02 20.000 0,00002 2
As 193,70 0,15 25.000 0,0001 20
Au 242,80. 0,01 100,000 0,0001 10
Ba 553,50 0,01 20.000 0,0005 50
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Be 234,90 0,002 1.000 0,00003 3
Bi 223,10 0,003 500.000 0,0002 20

Ca 422,70 0,003 1.000 0,00001 0

Cd 228,80 0,001 1.000 | 0,000001 1

0,00005
Mg 285,20 0,003 3.000 0,0001 10
0,00002

Mn 279,50 0,001 2.000 0,00003 2
Mo 313,30 0,01 10.000 | 0,000001 3
Na 589,00 0,001 5.000 0.0001 0,1
C 357,90 0,001 100 0,00001 1
Cu 324,70 0,002 2.000 | 0,000002 0,2
Fe 248,30 0,02 200.000 0,00003 3
K 766,50 0,0002 2.000 | 0,000005 0.3
Pb 217,00 0,01 20.000 0,00002 2
Pt 265,90 0,1 100,000 0,002 200
Sb 217,60 0,04 250.000 0,0001 10
Se 196,00 0,2 50.000 0,0005 50
Sn 235,50 0,02 100.000 0,0001 10
Sr 460,70 0,002 10.000 0,00005 5
Ti 364,30 0,05 100.000 0,002 2000
V 318,50 0,05 20.000 0,001 100

CuuDuongThanCong.com

https://fb.com/tailieudientucntt



http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt

Bang 11.5a
Gidi han phat hién cia phép do ETA - AAS theo cac may khac nhau

Nguyén t6 Gi6i han phat hién (pa) tuyét d6i
Vach do(nm) HGA-74 CRA-63 A-3470 IL-355

Ag 328,1 0,1 0,2 - 4,
A1309,3 2,0 30,0 10,0 90,
Au 2428 10,0 - 0,6 10,
Cd 288,8 0,1 0,1 - 2,
Co 240,7 5,0 4,0 8,0 40,
Cr 3579 10,0 2,0 5,0 20,
Cu 324,7 2,0 4,0 10,0 7,
Fe 248,3 3,0 4,0 0,2 100,
Mg 285,2 0,1 0,06 3,0 0,1
Mn 275,9 0,2 0,5 - 5,
Mo 313,3 3,0 13,0 20,0 -
Ni 232,0 10,0 10,0 10,0 200,
Pb 217,0 2,0 3,0 3,0 10,
Pt 265,9 200,0 100,0 - -
Sn 235,5 100,0 9,0 200,0 100,
V 318,5 - 100,0 400,0 400,
Zn 2139 0,05 0,08 0,08 1,

Ghi chu: - HGA-74: May cua hang Perkin Elmer, CRA-63: May cua hang
VARIAN,

- A-3470: May cua hang Shandon, USA.
- [IL-355: May cua hang Instrumentat Ion Lao.
11.1.6 Khoang xac dinh trong phép do AAS

Khai niém nay gan lién véi mot nguyén td va mot vach phd cia nguyén to do
dugc sir dung dé phan tich n6 trong mot didu kién nhat dinh da chon. Trong phép do
pho hap thu nguyén ttr, viéc dinh luong mot nguyén té dua vao phuong trinh co ban

A, =K.C* (11.7)

Nhu ching ta dd nghién ctru & trén (muc 11.1.1), trong mdi quan hé nay A chi
phu thudc tuyén tinh vao C khi b = 1, nghia 1a khi ndng d¢ C rit nho. Khi d6 ching ta
c6 thé viét:

A =K.C (IL8)

Nghia 1a chi trong mot khoang nong do C nhat dinh va nho, thi mdi quan hé gitra
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A va C 1a tuyén tinh, img dung voi phuong trinh (11.8). Khoang ndng d6 C cua
nguyén td phan tich ung dung véi phuong trinh (11.8) nay duogc goi 1a khoang xéc
dinh (hay 1a khoang tuyén tinh) ctia nguyén t6 d6 theo phwong phap di néu. Trong
khoang néng do nay thi quan hé gitta A va C c6 dang cua phuong trinh toan hoc y =
ax.

Thuc nghiém cho thay ring khoang xac dinh ddi v&i mdi nguyén t6 1a khac nhau,
mdi vach pho khéac nhau 1a rat khac nhau (bang 11.4).

Ngay trong mot nguyén t6 thi cac vach ph6 khac nhau ciing s& c6 khoang tuyén
tinh khac nhau (bang 11.6). Vach phd nao c¢6 d6 hip thu cang nhay thi c6 khoang nong
d6 tuyén tinh cang hep va kéo vé phia nong d6 nho.

Vi thé khai niém vé khoang xac dinh cia mgt nguyén tb trong mot phuong phap
phan tich gin lién v6i mot vach phd duoc chon dé do va cac diéu kién thi nghiém da
duogc chon. Bang 11.6 1a mét sb6 vi du vé khoang xac dinh cia mot ) nguyén t theo
cac vach phé cua no trong phép do AAS.

11.1.7 B6 chinh nén trong phép do AAS
11.1.7.1 Tai sao phdi bé chinh nén

- Pho hap thu cta nguyén tir luén c6 pho nén kém theo. Nghia 1a tai vi tri vach
phd ciing c6 cudng d6 nén cong thém vao. Trong phan tich ndng d6 nho (mirc d6 ppm
hay ppb) thi phan ctia phd nén ciing khé 16n, phd nén nay la:

+ Pho lién tuc, che vach phd AAS chinh can do,

+ Tang dan tir song ngan sang song dai,

+ Cuodng d6 phd nén tir 0 dén 1,7 aufs, c6 khi dén 2,0 aufs.

- Vi thé phai loai trir, nhét 12 khi do ndng d6 nho trong ving VIS.
11.1.7.2 Cdc phwong phép bé chinh nén

Hién nay c6 4 phuong phap dé bo chinh (loai trir) phd nén:

1. Phuong phdp 2 vach phé.

2. Phuong phdp ding nguon sdang lién tuc dé bo chinh.

3. Phuong phap dva theo hié¢u ving Zeeman.

4. Phurong phdp diing nguén don sdc hoat dong theo 2 ché d¢ dong.

Hién nay cic may AAS ban trén thi truong thuong thiét ké dung 2 phwong phap
dé bd chinh nén. D6 1a phuong phap 2 va 3. Nguoi mua tiy yéu ciu ma chon loai nao
cho thich hop. Sau day 1 nguyén tic ciia mdi phuong phéap bd chinh nén (BC).
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1. Phwong phap 2 vach phd Ay
, Apr
- Nguyén tdc:
Chon 2 vach phé dé do, 1a:
02 Ay (Cudmg d6 thyc)
+ 1 vach ciia nguyén t6 phan
tich (goi 1a vach PT- Apr) ta c6 Apr .
. 0,11 A
+ va 1 vach cia nguyén to so s
sanh (vach so sanh- Agg) ta co Ass
+ Cuong do thuc s€ duogc tinh 0 RS - x
nhu sau (hinh 11.2):
Hinh 11.2

A = (Apr - Ags) B4 chinh nén theo phuong phap 2 vach phé
- Diéu kién:

+ Cuodng do clia Ags ndm trong vung tuyén tinh, nhung phai nho.
+ Néng d6 cua chat so sanh phai nho va khong doi trong moi mau.
+ Vach so sanh phai gﬁn vach PT, phai cach nhau it hon 10 nm.

+ Vach Agg phai gon, va r0 rang.

- Uu va nhuoc diém:

+ Pon gian, khong can trang bi BC.

+ B6 chinh tri¢t dé.

+ Nhung lai lam giam mét do nhay.

2. Phwong phap diing ngudn sang lién tuc

- Nguyén tic:

+ Vi phé nén 1a lién tuc,

+ Nén dung pho lién tuc dé BC.

+ Ngudn sang lién tuc dugc dung:

bén HQ Hydro (D2-lamp) cho vung tir ngoai (UY:190-360nm), Bén W-Halid
cho vung kha kién (VIS: 380-1000 nm).

- Cach do pho:
+ Phai do cuong do ciia vach pho phan tich 2 l1an.

+ Trudce tién do cuong do téng Aot (khi D,-lamp khong hoat dong), Do nén A,,
khi D,-lamp hoat dong (dén HCL khong hoat dong).
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Nhu vay cuong do thuc s€ 1a: Ay, = (At - An)

- Diéu kién: Ay
+ Co6 trang bi BC hé dén D,- A, Tt e
Lamp (UY) va dén W-Halid (VIS),
Am'—""
+ C6 mach dién tr BC (BC'-
Modul). An 1 1
- Uu va nhugc diém:
+ Trang bi BC khéng dit, . :
+ D& thuc hién, Hinh 11.3

;)\ , n “n ;7\ R s d 2 AY = A
+ B4 chinh khong triét de, chi Vi du BC theo phuong phap dung nguén lién tuc
duoc khi nén nhé hon 1,3 aufs.

3. Phwrong phap dua theo hiéu img Zeeman - Nguyén tic:

+ Khi ¢6 hiéu tng Zeeman, vach pho cua Ax

nguyén t& PT bi phan thanh 2.4,... nhanh ddi
xtng qua tnm vach (vi tri A,), con tai vi tri tnm

vach chi 12 nén ctia phd lién tuc (hinh 11.4). A M

+ Nhu vay néu do phd khi co va khong

c6 hiéu ing Zeeman thi ta khir bé duoc phd

nén lién tuc. A
A

0,005nm
- biéu kién: 2
o+ a-
+ C6 h¢ thong dién tor diéu khién BC
(BC- Modul), tA,,
+ CoO trang bi nguén cép hi¢u ung (1) Khoéng c6 hiéu tmg Zeeman
(2) Khi c6 hiéu tmg Zeeman
Zeeman.
Hinh 11.4
- Cach do:

B8 chinh nén theo hiéu ifng Zeeman
DPé BC nén ta do phd cua vach phén tich
tai 2 thoi diém:
+ Do cuong do téng Aor, khi khong c6 hiéu ing Zeeman,
+ Sau do do cuong do nén A,, khi c6 hiéu ung Zeeman.
Nhu vay cuong do thuc ctia vach phé Ay la:
A = (At - Ap)

- Uu diém va nhugc diém:
234
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+ Dé thuc hién, nhanh

+ B0 chinh triét dé, dén hét duoc 2 aufs cuong do nén.

+ Thém bd phan trang bi BC hoi dat tién:

4. Phwong phap ding ngudn don sic hoat dong 2 ché do dong
- Nguyén tic:

Duya theo hién tuong tu dao ctia vach phd cong hudng (vach nhay) cta nguyén t6
o cuong do den HCL rat 16m. Lic nay vach phé bi ché doi, phﬁn tnm vach phé chi con
nén.

Nhu vdy néu ta do cudng do lic dau & cudong do dén HCL binh thuong ta s&
duoc Ay, sau do cho déen HCL 1én cuong do cao (100-150 binh thuong) va do thi ta
chi dugc cuong do phé nén. Nhu vay cuong dd thuc ctua vach phé Ay la:

Ap = (Aot - An)

Hiéu tng nay do Smith Hieftje (Ha Lan) phat hi¢n. Nén phuong phép nay goi la
phuong phap BC Smith Hieftie.

- Diéu kién:

+ C6 mach BC theo nguyén.ly Smith Hieftje.

+ C6 den HCL hoat dong dugc ¢ dong rat cao.

- Céch do pho:

+ Trudc tién do cuong do hép thy, khi HCL ¢ dong binh thuong,

+ Do cuong do hép thy, dong
cao cua dén HCL, Dy, & dong binh thudmg

+ Sau ldy hiéu s6 2 lan do, ta  Aw

duoc cuong do thuc.
D, & dong cao

- Uu va nhuoc diém:

+ Phuong phap nay BC triét dé.

+ Pén HCL dong khé cao 1a rat

dat (gap 3 1an dén HCL thuong). Hinh 11.5

. . Lo BC nén theo phuong phap Smith Hieftje
+ ben HCL hoat dong dugc & dong

rat cao, rat chong hong.
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Bang 11.6

Ving tuyén tinh ciia phép do

Nguyén t6 vach (nm) Do nhay (ug/mL) Vung tuyén tinh (ug/mL)
A1309,3 0,2 0,5- 15,
396,2 0,5 1 -20,
2373 1,2 2 - 30,
2574 2,5 4, - 50,
Ba 553,6 0,08 0,1 - 10,
4554 0,1 0,5- 15,
350,1 48,0 50 - 500,
Cr 3579 0,03 0,1 - 10,
359,4 0,06 0,2 - 15,
4254 0,3 1-25,
429,0 0,6 1,2 - 30,
Fe 248,3 0,05 0,1 - 10,
2523 0,15 03-15,
271,9 0,25 0,5 - 25,
372,0 0,5 0,8 - 30,
Mg 279,5 0,02 0,1-6,
279,8 0,04 0,2-8,
280,1 0,1 04-15,
403,1 0,3 0,5 - 20,
Ni 230,0 0,04 0,1 - 10,
331,1 0,1 0,2 - 16,
234,6 0,25 0,5 - 25,
341,5 0,3 0,6 - 30,
Cu 324,7 0,01 0,1-5,
3274 0,02 0,3-8,
217,9 0,5 0,8 - 20,
216,5 0,7 I-25,
Si251,6 0,06 0,2 -12,
250,7 1,2 2-125,
288,2 8,0 10 - 80,
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11.1.8 Tdi wu hoéa cac diéu kién cho phép do AAS

Mudn xac dinh mot nguyén t6 theo mot ki thuat do nao do, chung ta can phai c6
mot quy trinh phan tich cu thé theo ki thuat d6. Nghia 1 phai c6 mot phuong phap
phan tich 6n dinh. C6 nhu thé ching ta méi thu duoc két qua chinh xac. Mudn thé,
nhitng ngudi 1am phén tich trudc hét phai tién hanh nhimg nghién ciru, thi nghiém dé
tdi wu hoa cac diéu kién phéan tich va xay dung mét quy trinh phéan tich cu thé theo ki
thuat ma minh dinh ap dung cho muc dich ctia minh da dat ra. Cong vi¢c nay bao gém
nhimg van dé sau day can duoc giai quyét:

11.1.8.1 Chon céc théng sé ciia mdy do pho

Céc thong s6 ctia hé may do phd AAS thudng bao gom céc yéu t6.

1. Vach phé do. Vach phd dugc chon dé xac dinh nguyén té minh mong mudn.

Vach ph6 nay phai thoa mén diéu kién:

+ Khong bi cac vach khac quay rdi, chen 14n gay nhiéu hay trung lap.

+ Phai r0 rang va nét, c6 do dai song chinh xac.

+ Cuodng d6 vach phd hip thu A phai phu thudc tuyén tinh vao noéng do C trong
mot vung néng do nhat dinh.

+ Vach pho phai nam trén mot nén khong qua toi.

T4t nhién khi cAn x4c dinh cac néng d6 rat nho thi phai chon vach phé co do
nhay cao va nguoc lai, khi xac dinh céac néng dd khong nho thi can chon cac vach kém
nhay hon.

2. Cuong do dong lam viéc cua den HCL. Cuong d§ dong dién lam viéc cia den
catot rong (HCL), néi chung nén chon cudng d6 dong nam trong ving tir 60% dén

85% so vdi cuong do cuc dai ghi trén dén HCL. Khi can d nhay cao thi chon can
duoi, con khi can 6n dinh cao thi chon ¢ can trén.

3. Khe do ciia mdy quang phé. Khe do (khe vao va khe ra cia chum tia) c¢6 anh
hudng dén do nhay va ving tuyén tinh cta phép do. No6i chung nhiéu may quang phd
hap thu thuong co khe do thay d6i duge theo céc gid tri tir 0,2 dén 10 nm theo 5 hay 4
bac. Vidu 0,2; 0,4; 0,8; 1; 2 va 10 nm. Nhung dbi v&i nhiéu vach phé thi khe do phu
hop 1a nam trong vung tur 0,2 dén 1 nm. Do d6 can phai chon chi mot gia tri phu hop
nhat cho phép do dinh lugng mot nguyén t6 theo vach phé da duoc chon, lam sao chi
cho vira di vach phd can do vao khe do 13 tét nhat.

4. Burner Head Hight. Chiéu cao dén nguyén tir hoa mau, néu chon khong dung
ra s€ khong nhiing thu dugc do nhay kém va tin hi¢u do khong 6n dinh, ma déng thoi
lai bi nhiéu yéu té anh huong.

5.Thoi gian do. Thoi gian do, sb 1an do cuong do vach phé. Yéu td nay phu thude
vao dic trung ki thudt ctia timg may quang phd va tity thudc vao ki thuat nguyén tir
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hoéa mau. V&i phép do F-AAS thi d6 1a thoi gian thu duoc tin hiéu hip thy 6n dinh, véi
phép do ETA-AAS thi d6 lai 1a thoi gian nguyén tir héa mau (xem chuong 8).

6. Luwong madu. D6 13 toc dd dan mau, lwong mau bom vao.

7.Vung tuyén tinh cia vach phé duoc chon dé dinh luong. Yéu t6 nay ciing can
duoc xac dinh chinh x4c cho timg vach ph6 chon dé dinh lugng nguyén t6 phan tich.
C6 nhu thé mai c6 thé chuan bi mot diy mau chuan pht hop cho phép do ctia minh. Vi
cac két qua thu duoc nam trong vung tuyén tinh cua vach phd bao gio cling co do
chinh xdac cao.

8. Phuong tién dé chi thi két qua do. N6 c6 thé 1a may ty ghi lic cuong do vach
phd, may hién s digital, may printer hay may tinh chi tryc tiép ham lugng (ndng dd)
ctia nguyén té phan tich. T4t nhién chon phuong tién ndo 13 tiy thudc vao trang bi ma
minh hién ¢ va 1a phit hop nhat di v6i minh trong diéu kién thyc té do.

9. B6 chinh nén khi do. Yéu td nay c6 thuc hién hay khong 1a phy thudc vao vach
phd duoc chon dé do. Néu nén cta phd co anh hudng thi phai thuc hién phép do co bd
chinh nén dé loai trir anh huong dé va nguoc lai, néu khong anh huéng thi khong can
thiét. Trong phép do ETA-AAS thi yéu té ndy rat quan trong, né anh huong rat 16n dén
két qua phan tich. Do d6 can phai hét sirc can than trong mdi truong hop cu thé cua
mdi loai mau phén tich. Vi nén cta miu 1a mot nguyén nhan giy ra anh huong dén két
qué phan tich.

10. Hé nhdn quang dién nhdn tin hiéu AAS. Yéu té cubi cung trong van dé nay 1a
thé 1am viéc cua nhan quang dién. Yéu té nay 1a thang niang luong hip thu caa phép do
AAS. Trén cac may thang nay dugc chia thanh 100 don vi.

Trong d6 ving tir 70 dén 100 1a ving lam viéc phu hop cta thé nuéi nhan quang dién
cho cac may do phd hip thu nguyén tir va ving nay dugc danh ddu mau xanh hay mau den.
Trong cic phép do phai diéu chinh nam GAIN dé kim chi thang ning luong nim trong ving
nay va phai giit & mot gia tri di chon trong sudt qua trinh do dinh lwong mot nguyén to.

11.1.8.2 Cdc diéu kién nguyén tir héa mau

Vén dé nay tuy thudc vao ki thuéat dugc chon dé nguyén tir héa mau. N6 da duoc
nghién ctru ki trong chuong II. Do d6 ¢ ddy néu lai mot s6 diéu can chu y. Cy thé la:

1. Véi phép do F-AAS. Can phai chon cac thong s sau day:

- Nhiét do ngon Itra, tirc 1a chon thanh phﬁn khi chay dé tao ra ngon Itra c6 nhiét
dd phu hop.

+ Chiéu cao cua dén nguyén tir hoa mau (burner head).
+ Tbc d6 khi mang va toc do ddn miu vao budng aerosol hoa.
+ Bé day cua 16p hap thu, tirc goc nghiéng dén nguyén tir hdéa mau (burner head).

2. Véi phép dé ETA-AAS. Bao gom nhiing diéu kién:
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- Thoi gian, nhiét d6 cla cac giai doan say mau, tro hoa, luyén mau va thoi gian
nguyén tir hoa dé do cuong do vach phod.

+ Khi méi truong cho qua trinh nguyén tir héa mau.

+ Cong suat dot nong cuvet graphit dé nguyén tir hda mau.

+ Lam sach cuvet graphit.

+ Lugng méu dua vao cuvet dé nguyén tir hoa do phd.

11.1.8.3 Cdc yéu té anh hwéng

Trong mdt phép do cu thé cac yéu té anh hudng can phai xem xét 1a:
Céc anh hudng vé pho.

- Céc anh hudng vé vat i,

- C4c anh huong hoa hoc ctia cac Cation va Anion c6 tugng mau.

- Anh hudng cua thanh phan nén ctia mau.

Céc yéu t6 nay da dugc dé cap ki trong chuong 10. T4t nhién cac yéu t6 niy ciing
chi c¢6 trong mot sd truong hop nhat dinh va nhiéu trudng hop 1a khong co. Nhung
cing can phai biét chinh xac dé khi n6 xuat hién thi tim bién phap loai trir phu hop.

11.1.8.4 Chon quy trinh xi Ii mau phi hop

Xt i miu 1a cong viée dau tién cta ngudi 1am phén tich. Néu xt i mau khong
tdt thi tit nhién s& dugc két qua phan tich sai, hodc nho (lam m'flt), hodc 16n (Iam
nhiém ban thém).

Trong phan tich lwong vét (vi lugng), giai doan xtr i mau 13 cuc ky quan trong
d6i v6i ca qua trinh phan tich. Vi trong giai doan nay ching ta c¢6 thé lam mat hay lam
nhiém ban thém nguyén td can xac dinh c6 khi dén hang chuc, tham chi c6 khi dén
hang tram 1an néu chon quy trinh xtr 1i mau sai va cac dong tac trong qué trinh xtr i
mau thuc hién khong can than.

Céc ngudn gay sai trong qua trinh xir i mau co thé 1a:

+ Mbi truong lam viée khong du do sach yéu cau.

+ Dung moi, héa chét (axit) dung dé xir 1i mau khong du tinh khiét.
+ Dung cu dung, chira mau khi xir 1i khong tét, khong sach.

+ Nuée cat khong du tinh khiét.

Phuong phap chon dé xtr 1i mau khong tach chiét duoc tot nhit nguyén té can
phan tich vao dung dich dé phan tich.

- Cac chat chuan khong dat yéu cau cao.

bo 1a cac van de can dugc chi y trong moi truong hgp cu thé. Cac van dé nay sé
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dugc trao doi chi tiét trong mot xemina riéng.

11.1.8.5 Phuong phdp chudn héa dé dinh lirong

Ngoai 4 yéu t6 trén, nhung néu phuong phap chuan héa duge chon dé dinh luong
khong phu hop thi ciing chua thu duoc két qua chinh x4c va phu hop voi thyc té. Van
dé nay tuy thudc vao ban chit va thanh phan vat li héa hoc ctia mau phan tich.

Vi thé phai tiy theo timg trudng hop cu thé ma chon phuong phép dudng chuan
hay phuong phap thém tiéu chuan dé xac dinh ndong d6 ctia nguyén té phan tich trong
mot d6i tuong mau nhét dinh.

Trén day 13 tom tit cac vin dé can thiét trong qua trinh t6i wu hoa cac diéu kién
thi nghiém dé chon ra cac diéu kién phu hop dé xay dung mot phuwong phép theo mot
ki thuat do nhét dinh.

Nghia 12 mubn dé xuit mot phuong phap phan tich thi phai tra 10i dugc nhitng
van dé d6 mot cach chinh xac va rd rang.

Do chinh 1a cong viéc nghién clru xay dung quy trinh ctia cac nha phan tich. Con
khi dd c6 mot quy trinh phan tich 6n dinh roi thi bt ky k¥ thuat vién phan tich nao
cling c6 thé tién hanh phén tich duoc.

11.2 Céc phwong phap phan tich cu thé

Dé xéac dinh ndng d6 (ham lugng) cia mot nguyén té trong mau phan tich theo
phép do phd hap thy nguyén tir nguoi ta thuong thuc hién theo cac phuong phap sau
day, dua theo phuong trinh dinh lugng co ban ctia phép do nay qua viéc do cuong do
ctia vach phd hap thu cua nguyén t6 phan tich va xac dinh (hay phat hién) nong d6 cua
chat phan tich trong mau do phd theo mét trong cac phuong phap chuin héa sau:

1. Phuong phap dudng chun;

2. Phuong phap thém tiéu chuén;

3. Phuong phép do thi khong dbi;

4. Phuong phéap ding 1 miu chuan.

11.2.1 Phwong phap d6 thi chuin (dwong chuin)

Phuong phap ndy con duge goi 13 phuong phap ba mau dau. Vi nguyén tic cta
phuong phéap nay la nguoi ta dya vao phuong trinh co ban ctia phép do A - K.C va mot
diy mau dau (it nhat 1a ba mau dau) dé dung mot dudng chuin va sau d6 nho dudng
chuan nay va gia tri A, dé xac dinh néng d6 C, ctia nguyén té can phan tich trong mau

do phé, 16i tir d6 tinh duge néng do ctia n6 trong mau phan tich.
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Do d6 trude hét nguoi
ta phai chudn bi mot day Ay . C
miu dau, diy miu chudn s
(théng thudng 13 5 mau dau)
va cac mau phan tich trong
cung mot diéu kién. Vi du
cac mau dau c6 nong d6 ciia A

X
nguyén té X can xac dinh 1a
C], C2, C3, C4, C5 va mﬁu
phan tich 1a Cy;, Cyy,... Sau A
d6 chon cac diéu kién phu

Clpg/mL)

hop va do cuong do ciia mot c. ¢, C.l ¢, G
vach pho hap thu ctia nguyén
t6 phan tich trong tat ca cac Hinh 11.6
méu dau Yé mau phan tich dd  pj thi chuan ctia phuong phap duong chuan
dugc chuan bi ¢ trén.

Vi du ta thu duogc cac A, . C
gia tri cuong do tuong Ung .
voi cac nong do d6 1a A, .
Ay, Az, Ay, As va Ag, Ax
v.v... Bay gio trén h¢ toa do

A - C theo cac diém c6 toa A,
do (Ci1A)), (CoA2), (GiAy),
(C4A4), (CsAs) ta sé dung
duoc moét dudng biéu thi A
méi quan hé A - C. Po

Cpg/mL)

chinh la duong chuin cua ¢, ¢, c,| C, C,

phuong phiap nay (hinh
11.6). Hinh 11.6

Do thi chuan ciia phuong phap duong chuan

Tiép d6 nho duong chuan nay va cac gia tri A, chung ta dé dang xéac dinh dugc
ndéng do C,. Cong viée cu thé 1a dem cac gia tri A, dit 1én truc tung A cia hé toa do, tir
d6 ké dudng song song véi truc hoanh C, dudng nay sé& cit duong chuén tai diém M,
tir diém M ta ha duong vudng goc véi truc hoanh va néd cit truc hoanh tai diém C,, C,
day chinh 14 ndng d6 phai tim (hinh 11.6).

Phuong phap nay don gian, dé thyc hién va rat thich hop véi. muc dich phén tich
hang loat mau cia cing mot nguyén td, nhu trong kiém tra chat luong thanh pham,
kiém tra nguyén lidu san xuat. Vi mdi khi dung mot duong chuan ching ta c6 thé xac
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dinh dugc néng do cuia mot nguyén td trong hang trim mau phan tich. P6 13 vu diém
ctia phuong phap nay. Song trong nhiéu truong hop chung ta khong thé chuan bi duoc
mot ddy mau dau théoa min cac diéu kién da quy dinh cho phuong phap nay (da trinh
bay trong muc 11.1.2) nén khong xac dinh dugc chinh xac vi tri ciia duong chuan va
nhu thé tit nhién két qua phan tich s& méc sai s6 16n. Nghia 1a khi mau phén tich c6
thanh phan phirc tap va chiing ta chua biét chinh xéac thi khong thé chuan bi dwoc mot
diy mau dau dung dan nén s& bi anh hudng cua nén, ctia thanh phan cua miu. Do
chinh 14 nhugc diém cia phuong phéap nay. Trong nhitng trudng hop nhu thé, tot nhat
1a ding phwong phap thém tiéu chudn dé xac dinh nong d6 cua nguyén té phan tich
trong mau, hay bién ddi ctia mau sang nén ty tao phu hop cho ca mau dau va cac mau
phan tich.

11.2.2 Phuwong phap thém tiéu chuin

Trong thuc té phan tich, dac biét 1a xac dinh luong vét cac kim loai, khi gap phai
cac ddi tuong phan tich c6 thanh phﬁn phuc tap va khong thé chuén bi dugc mot day
méiu dau (mau chuan) pht hop vé thanh phan v6i mau phan tich, thi tot nhat 1a dung
phuong phap thém tiéu chuan. Chi nhu thé méi loai trir duoc yéu té anh hudng vé
thanh phan ctia mau (matrix effect).

Nguyén tic ciia phuong phap nay 1a ngudi ta dung ngay mau phan tich lam nén
dé chuan bi mot diy mau dau, bang cach 1dy mot luong mau phan tich nhét dinh va gia
thém vao d6 nhimg lwong nhat dinh ciia nguyén té can xac dinh theo ting bac nong do
(theo c?ip sb cong). Vi du luong thém vao la AC,, AC,, AC;, ACy4, nhu thé ching ta s€
c6 mot ddy mau chuan nhu trong bang sau, trong d6 Cy 1a ndong d6 (ham luong) cua
nguyén t6 can xac dinh trong mau phan tich.

Bang ddy chuan ctia phuong phéap thém tiéu chuan.

Co (O G, GC; Cy Cs
Luong mau phan tich Cy Cy Cy Cy Cy Cy
Luong thém vao 0 AC, AC, AC, AC, AC;
Chat khac Céc chét khac 1a nhu nhau
A, do duoc A, Ay A, A; Ay As

Tiép d6 ciing chon cac diéu kién thi nghiém phu hop va mot vach phd cua
nguyén t6 phan tich, tién hanh ghi cudng do hap thy cta vach phd do theo tit ca day
mau dau. Vi du chung ta thu dugc cac gia tri twong ung 1a A,, A,A,, Az, va A4. Bay
gid tir cac gia tri cuong d6 nay va ung véi cac ndong do thém vao cua nguyén td phan
tich ching ta dyng mot duong chuan theo hé toa dd A - AC. D6 chinh 1a duong chuin
ctia phuong phap thém (hinh 11.7). Pudng chuin nay cét truc tung A tai diém c6 toa
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d6 (A,, O). Sau d6 dé xac dinh néng do C, chua biét chung ta 1am nhu sau:

Cach 1. Kéo dai duong chuan vé phia trai, nd cét tryc hoanh tai diém C,. Poan
OCy chinh bang gié tri ndng do Cy can tim (hinh 11.7).

Cach II. Ciing c6 thé xac dinh C, bang cach tir gbc toa do ké mot dudng song
song v&i duong chuan va tir diém A, ké dudng song song véi truc hoanh, hai duong
nay cét nhau tai diém M, tir diém M ha dudng vudng goc véi truc hoanh, dudng nay
cit truc hoanh tai diém C,, Chinh doan OACy 1a bang gia tri C, phai tim (hinh 11.7).

Phuong phap nay cé uu Ax
diém 1a qua trinh chuan bi mau
dé dang, khong can nhiéu hoa
chét tinh khiét cao dé chuan bi
diay mau dau nhan tao. Mait
khac lai loai trir duoc hoan
toan anh huong vé thanh phan

ciia mau ciing nhu cau tric vat _ M
li ciia cac chat tao thanh mau. el
Nhung phai cht y rang, nong 7
~ ~ \ ) ~ Je e AC
do thém vao cua nguyén to 4
g O AC, AC, AC; AC, (ug/mL)

phén tich phai theo ting bac va
khoang cach cua cac bac do Hinh11.7
phai x4p xi bang nong d6 C, D8 thi chun cia phuong phap thém
phai tim.
C6 nhu thé thi phan noi suy tuyén tinh méi c6 y nghia chinh xac.

Phuong phap nay duoc st dung rat nhiéu trong phan tich lugng vét va lugng cuc
nho cac nguyén t6 kim loai trong cac loai mau khic nhau, dic biét 1a cac loai mau co
thanh phan vat 1i va héa hoc phtic tap, cac mau quing da kim.

Pong thoi day ciing 1a mot phuong phap dé xac dinh do phat hién cta mot
phuong phép phan tich.

11.2.3 Phwong phap db thi chuin c6 dinh

Nguyén tic cta phuong phap nay 1a mudn xac dinh mot nguyén té nao dé, trudc
hét nguoi ta ciing phai dung mot duong chuan nhu trong phuong phap ba mau dau,
phuong phap duong chuén.

Puong chuin nay duoc goi 1a dudng chuan c¢b dinh (duong chuan khong doi) va
duong chuan nay duoc dung lau dai. Nhu vay mudn xac dinh duoc nong d6 C, chua
biét, ta phai chuyén céc gia tri A, twong ng d6 vé céc gia tri A ,, ctia dudng chuan cb
dinh dé xac dinh Ciing. D¢ giai quyét van dé nay nguoi ta c6 hai cach khac nhau:

- Céch thir nhét: Xac dinh hé s6 chuyén k theo cong thirc:
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Axo =k. Axl (a)

O day k duoc goi 1a hé sb chuyén cua gia tri cuong do A cta vach phd giira hai
lan do trong cing mot diéu kién thi nghiém.

Mudn thé mdi khi phén tich ta ghi lai phd ctia mot mau chuén, vi du thudng ding
néng dd Ca. Nhu thé, ta d3 c6 gia tri Ay,3 cua duong chuén ¢b dinh, va hom nay ta lai
c6 gia tri Ay.3, do d6 hé $6 chuyén k s€ dugc tinh theo cong thirc:

k: AX0—3/AX1—3 (b)

Sau khi c6 hé s6 k ta dem n6 nhan véi cac gia tri cuong d¢ A, cia ngay lam phéan
tich ta s€ thu dugc cac gia tri cuong d tuong ting véi duong chuan co dinh. Bay gio
chi chi€u cac gia tri d6 vao duong chuan c6 dinh la tim dugc cac nong do C.

- Cach tht hai: Tir thuc t& phan tich khi nghién ctru cac dudng chuan ngudi ta
thdy rang, trong cung mot diéu kién thi nghiém, ddi v6i mot nguyén t6 khi do trén mot
vach phén tich, néu duong chuan dung dugc tir ddy phd ciia cic mau chuan ghi trén
céc 1an khac nhau, thi chung déu 1a nhiing dudng thang song song voi nhau hoic tring
nhau (hinh 11.8a). Nghia 13 cac duong d6 c6 cung hé s goc. Tir thyuc té nay co thé suy
ra cach dung duong chuan phan tich méi chi nhd mot mau chuan ma khong phai tinh
hé s6 chuyén k nhu trén. Muén thé, khi ghi ph6 cua cac mau phén tich ching ta ciing
ghi lai phé ctia mot mau chuan di dung dé dung duong chuan ¢b dinh, vi du néng do
Ca. Sau do ciing chon mot vach phan tich da dung dé dung duong chuén c6 dinh, do
cac gia tri A, ctia chung va gia tri A,; tng voi ndng do Ca. Tir cac gia tri Ayg va ndng
do Ca dat 1én h¢ toa do da dung duong chuén c6 dinh ching ta c6 mot diém A, rdi qua
diém A nay ta v& mot duong song song voi dudng chudn cb dinh thi dudng nay chinh
1a duong chuin phén tich. Ding no va cac gia tri A, ta s& tim duogc cic ndng do Cy cua
mau phan tich (hinh 11.8b).

Trong thyc té, néu may do tdt, diéu kién méi trudng khong khi (d6 4m, nhiét do)
khong ddi va cac diéu kién thyc nghiém that 6n dinh, thi cic dudong chuan (I) va (II)
hau nhu tring nhau Trong hai cach da néu, thi cach thi hai duogc ing dung nhiéu hon
vi n6 don gidn va khong phai tinh toan phuc tap nhu cach thir nhit.

Phuong phéap d6 thi khong doi rat phu hop d6i véi phép phan tich hang loat mau
tir ngdy nay qua ngay khac. Vi trong mdi ngdy phan tich chung ta khong phai ghi phd
lai cua toan b diy mau dau nén tiét kiém duoc thoi gian, mau chuén, nghia 1a c6 tinh
chat kinh té hon phuong phéap dudng chuan.

Tuy thé nhung phuong phap duong chuan (ba mau dau) hay phuong phap duong
chuén cb dinh déu gidng nhau 1a déu phai chuén bj mét diy mau chudn c6 du diéu kién
cia mau dau trong phép phan tich quang phd dinh luong. Diéu nay nhiéu khi khong
thuc hién duoc. Dic biét dbi véi nhitng truong hop mau phén tich ¢ thanh phan phirc
tap ma chung ta chua thé biét dwoc chinh xac. Vi thé ciing khong thé chuan bi duoc
mot diy mau dau co thanh phan hoa hoc va vat 1i dong nhéat véi mau phan tich. D6 1a
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thue té va trong nhitng trudng hop d6 thi anh hudng nguyén té co s¢ va nguyén t6 thi
ba dén két qua phan tich 1 rat rd. Didu nay thé hién ro khi xac dinh cic nguyén t6 vi
lwong. Liic ndy chung ta phai hodc 14 thay ddi nén cua miu (Modify matrix) néu cach
nay co hiéu qua, hay 1a dung phuong phap thém tiéu chuan.

Ay Ay

0 1 2 3 4 5 0

Hinh 14.8a Hinh11.8b

Céac dudng chudn clia mét ddy miu ddu Pudng chudn cd dinh (1)
trong céc ngay khac nhau Dudng chudn phan tich (I1)

11.2.4 Phuwong phap mdt miu chuin
a) Khi ¢6 mau chudn

Trong nhing trudng hop don gian, ching ta ciing khong can pha mot diy chuan
dé dung dd thi chuin, ma c6 thé tinh ngay gia tri C, nho mot mau chuén CI cua chét
phén tich. Nghia la chung ta cé:

Vi mau phan tich: A= a.Cy (a)

Vé6i miu dau: A, =a.Cl (b)

Do d6 dem (a) chia cho (b) chung ta co:

C: (A/A,).Cl (11.6) Nhu vay khi do duoc gia tri A, va A, ta co ty sb cua chung,
va chi viéc nhin né véi gia tri C; 1 chung ta ¢6 gia tri nong d6 C, phai tim theo biéu
thtc (11.6).

b) Khi khéng c¢é mau chudn

Trong truong hop nay, chiing ta ciing khong can pha mot day chuan dé dung do
thi chun, ma dung ngay 1 mau phan tich 1am nén dé chuan bi mot miu phan tich va 1
méu thém chuan theo phuong phap thém va tinh ngay gid tri C, nho mot luong chuan

AC; cua chat phan tich dugc thém vao. Nghia 1a ching ta c6:
V&i mau phén tich khong thém chuén:
Ay =a.Cy (a)
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Véi mau dau phan tich c6 thém chun:
A= a.(Cx + ACI) (b)
Do d6 dcm (a) chia cho (b) ching ta co6:
C=[A/(Awn-Ay)]. AC, (11.7)

Nhu vay khi do dugc gia tri A, va A, ta ¢o tinh dugc néng do C, phai tim theo
biéu thire (11.7).

Nhung mét diéu phai cha ¥ 1a ndng d6 thém vao ACI va céac gia tri C, phai nam
trong ving tuyén tinh ctia phuong phap.

Trén day 1a cac phuong phap dinh luong chil yéu hay dugc s dung. Tat nhién
mdi phuong phap déu co nhitng wu diém va nhuoc diém nhét dinh cia né, va ngudi
dung tuy diéu kién ma ap dung cho thich hop.
11.3 Cac kiéu phwong phap phan tich theo AAS

Trong phép do phd hip thu nguyén tir dé xac dinh mot nguyén t6 hay mot hop
chat nguoi ta ¢6 thé tién hanh phan tich ngay chinh chét d6 theo phd hap thu nguyén tir
ctia nd, nhu phan tich cac kim loai, hay qua viéc do phd hap thu nguyén tir ctia mot
chat khac, khi chat phan tich khong co tinh chat hip thu nguyén tir, nhung chit nay lai
c6 mot sy tuong tac rat dinh luong vé mat hoa hoc theo mot phan tng hoa hoc nhét
dinh voi mot kim loai ¢6 phd hap thu nguyén tir nhay. Do d6 xuét hién hai loai phuong
phap phan tich dinh lugng theo phd hip thu nguyén tir, d6 1a:

- Cac phuong phap phan tich truc tiép, cho chat co6 phd AAS va
- Cac phuong phéap phan tich gian tiép, cho chat khong c6 phd AAS.

Sau dédy chiing ta s& nghién ctru mot cach tom tit vé hai loai phuong phap phan
tich nay.

11.3.1 Cac phuwong phap xac dinh truc tiép

Vé nguyén tic thi tit ca cac nguyén td va cac chit c6 phd hap thu nguyén tir
chung ta déu co thé xac dinh né mot cach truc tiép theo phé hép thu nguyén tir cia nd
tir dung dich mau phén tich. Nghia 1 cic phuong phap xac dinh truc tiép chi phu hop
cho viéc xac dinh cac kim loai ¢6 vach phd hip thu nguyén tir. Vi cac kim loai déu co
phé hip thy nguyén tir cia n6 trong nhitng diéu kién nhat dinh. Theo cach nay, noi
chung trong nhiéu truong hop, mau phan tich trudc hét duoc xir li theo mot cach phu
hop dé dugc dung dich miu c6 chira cac Ion kim loai can phan tich. Tiép do6 tién hanh
dinh lugng nd theo mot trong cac cach chudn hoa dd biét (nhu theo phwong phap
duong chuan, phuong phap thém, hay phuong phap mot mau dau,... da duoc trinh bay
trong muc 11.2 ¢ trén). Day la cac phuong phap phén tich thong thuong, da va dang
dugc dung rat phé bién, dé xac dinh lugng vét cac kim loai trong cac ddi tuong mau
hiru co va vo co khac nhau theo pho hap thu nguyén tir ctia nd. Vi thé nguoi ta goi ddi
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tuong cua cac phuong phap phan tich nay 1a phan tich kim loai trong cac loai mau vo
co va hitu co. Vi du cac mau vo co 1a quing, dat, da, khoang li¢u, mudi, oxit, kim loai,
hop kim, xi ming, nudc, khong khi va cadc mau hitu co 1a mau thyc phém, duong, sira,
do hop, rau qua, dd ué)ng, gidi khat, mau, se rum, nudc tiéu, cic mau cay va sinh hoc.

Khi phan tich cac loai miu nay thi nguyén tic chung 1a gdm hai giai doan.

- Giai doan I: Xir li mau dé dwa nguyén t6 kim loai can xéac dinh c6 trong mau vé
trang thai dung dich cua cac Cation theo mot ki thuat phu hop, dé chuyén duoc hoan
toan nguyén td can xac dinh vao dung dich do phd.

- Giai doan II: Phén tich nguyén t6 can thiét theo phd hip thu nguyén tir cia né
theo nhitng diéu kién pht hop (mét quy trinh) da duoc nghién ctru va chon ra.

Tat nhién, ¢ day giai doan I 1a cuc ky quan trong. Vi néu xir 1i mau khong tét thi
c6 thé 1am mét nguyén t6 can phan tich hay lam nhiém ban thém vao. Nghia 1a viéc xir
li miu khéng dung s& 13 mot nguodn sai sd rat 1on cho két qua phan tich, mic dau
phuong phap phan tich da dwoc chon 1a phu hop nhét. Van dé nay dic biét co y nghia
16n trong phan tich lwong vét cac nguyén to.

Céc phuong phéap phan tich truc tiép nay 1a thich hop dé xac dinh cac kim loai,
ma ban than chung c6 phd hip thu nguyén tir. Nhung trong khoang nim nim lai day,
nhiéu phuong phéap phan tich gian tiép di xuét hién dé phan tich cac chat khong c6 phd
hép thu nguyén tr, vi du nhu xac dinh cac Anion, cac nhém phan tir, cac hop chét hiru
co, cac duogc phérn.

11.3.2 Céc phwong phap xac dinh gian tiép cac chit bing AAS
11.3.2.1 Nguyén tic chung

Day 1a mot pham vi tng dung méi ctia phép do phd hip thu nguyén tir ¢é phan
tich cac chat khong c6 phd hap thu nguyén tir hay phd hap thu nguyén tir ctia né kém
nhay. Cac phuong phap nay hién nay dang dwoc phat trién va ing dung dé phan tich
cac Anion va cac chat hitu co.

Noéi chung cac phuong phap xac dinh gian tiép cac chat khong co phd hip thu
nguyén tir bang phép do phd hap thu nguyén tir duge dua theo hai nguyén tic chinh
sau day.

- Nguyén tic thtr nhat cua cac phuong phép nay 1a nho mot phan Gmg hoa hoc
trung gian c6 tinh chat dinh lugng cua chat ta can nghién ctru X (chit X cén xéac dinh)
v6i mot thude thir thich hop c6 phd AAS trong mot diéu kién nhét dinh.

- Nguyén tic thir hai 14 dya theo hiéu tng 13 khi chit phan tich X c¢6 mit trong
mau véi mot ving néng d6 nhét dinh, thi n6 1am giam hay lam tang cuong dg, vach
phé hép thu nguyén tr ciia mot kim loai mot cach tuyén tinh. Sau ddy 13 mot vai
phuong phép cu thé.
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11.3.12 Céc phwong phdp phén tich gidn tiép
Cdc phwong phap theo cdc phan ung hoa hoc

Theo cach xéac dinh gian tiép ndy, ngudi ta c6 cac phuwong phap phén tich cu thé
sau day dua theo mot s6 phan tmg hoa hoc di biét:

1. Phan ing tao ra két tia khéng tan (mudi hay sunphua)

Noéi chung, chét nao khi tac dung véi mot Ion kim loai trong dung dich tao ra
duoc mot két taa it tan, c6 tinh chat dinh luong va co thé tach ra duoc khoi dung dich
mau thi phan tmg d6 co thé dung dugc cho phép do nay. Theo nguyén tic ndy ngudi ta
da xay dung phuong phép phan tich céc Ion SO, Cl C,0,%, pos”, NHy,. Vi du dé
xé4c dinh SO,* nguoi ta cho Ion nay tac dung vdi dung dich BaCl, hay Pb(NO;), ¢
nong do xac dinh trong diéu kién pht hop dé tao ra két tia BaSO4 hay PbSO™ loc tach
két tia khoi dung dich. Sau d6 xac dinh Ba hay Pb theo hai cach hoic 1a trong két taa
sau khi hoa tan chiing, hodc 1a xac dinh lugng Ba hay Pb con du c6 trong dung dich
sau khi di phan tmg véi Ton sunphat. Nhu vay tir luong Ba hay Pb d tiéu ton dé két
tia Ton SO,” chung ta d& dang tinh dwoc ham luong cua Ion sunphat c6 trong mau
phan tich. Vi du cac phan trng dugc sur dung trong cach nay:

Cl- + Ag" — AgCl — dé xac dinh Anion C1-

Br~ + Ag" — AgBr — dé xac dinh Anion Br-

I+ Ag" — Agl — dé xac dinh Anion I-

C,04” + Ca*" - CaC,0, — dé xé4c dinh Anion C,04”

PO,> + Ca’", Ca;(POy4), — dé xéac dinh Anion PO,

SO,* + Ba®" — BaSO, — dé xac dinh Anion SO,*

SO,> + Pb*" — PbSO, — dé xac dinh Anion SO,*

PO, + Mg*" + NH*" - MgNH,PO, — dé x4c dinh Anion PO,>

- Ciing bang cach ndy nguoi ta da tién hanh xéac dinh penicillin, vitamin By, v.v...
theo phép do AAS bang cach cho miu vitamin B, tac dung voi mot luong xac dinh
NaPbO, trong KOH néng chay O 280°C. Vi trong diéu kién nay, cir mot phan tir
vitamin B; bao gio ciing tao ra mot phan tir PbS. Sau d6 tach 1iy két tiia PbS, rira sach
va hoa tan né trong axit nitoric 6M va xac dinh Pb. ROi tir ham lugng Pb ta tinh duogc
ham luong ctia vitamin B, trong mau phan tich.

Mit khac, ¢ ddy ching ta ciing c6 thé xac dinh luong Pb trong phan NaPbO, du
khong tac dung voi vitamin By, 1oi sau do cling tinh dugc ham luong B;.

Hién nay, theo cach nay, c6 nhiéu hop chit hitu co c6 chtra S (luu huynh) da
dugc xac dinh bang phép do phd hap thy nguyén tir, néu Ion S* trong phan tir hiru co
tac dung dugc véi mot lon kim loai trong mot diéu kién nhat dinh dé tao ra dugc mot
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sunphua kho tan c6 tinh chat dinh lwong. Vi thé thudc vitamin B, cac hop chét hitu co
kiéu diol ciing dugc xac dinh theo cach nay.
Penicillin + NaPbO, - —PbS{
trong KOH néng chay, 280°C
Vitamin B, + NaPbO, ----------- — Pbs 4
trong KOH néng chay, 280°°

2. Theo phan ing tao hop chdt phirc

- Chét phén tich X phan tmg véi thudc thir 1d mot hop chat phirc. Nguyén tic cua
cach nay la cho chat X can xac dinh tac dung v6i mot phirc chét thudc thir kim loai dé
tao ra mot hop chit phirc bén co thé chiét tach ra dugc. Nhung phan tng nay phai co
tinh chat dinh luong. Sau d6 tach 1iy phirc chat va xac dinh ham luong kim loai trong
phirc chit d6, roi tir d6 tinh ra ham luong cua chét can phan tich X. Vi du axit phthalic
hay cac mudi phthalat c6 thé dugc xac dinh qua phan tng ctia n6 véi thude thir phirc
Cu(I)-Neocuproine dé tao ra phirc chat méi 1a Cu(I)-(Neocuproine), Phthalat. Sau d6
chiét 14y phirc chit ndy vao mot dung méi hitu co phu hop, nhu MIBK va xac dinh
ham luong Cu trong phtic nay, tir d6 tinh ra ham lugng phthalic trong mau phan tich.

Ciing twong tu nhu vy, nguoi ta d3 xac dinh nong d6 NO; qua phan tng ctia Ion
NO; véi thude thir Cu(I)-Neocuproine dé tao ra phirc chat Cu(I)-(Neocuproine), NOs.
chiét duoc vao MIBK. Sau dé x4c dinh Cu trong phirc ndy bang phép do AAS, va sau
d6 suy ra ham luong Anion NO; trong mau.

- Chét phan tich X phan tmg voi dung dich mubi kim loai. Cach nay dung dé xac
dinh cac Anion. T4t ca cac Anion nao c6 thé tac dung dugc voi mot Ion kim loai tao ra
dugc mot hop chat phuc bén trong mot diéu kién nhat dinh va chiét ra dugc khoi dung
dich mau thi déu co thé st dung dé xac dinh cac Anion do.

Vi du xac dinh Anion SCN qua phan tmng cua Anion nay voi dung dich mubi
FeCl; trong moi truong pH=1, theo phan tng:

Fe3" + SCN~— Fe(SCN)**

Sau d6 chiét phirc Fe(SCN) vao dung méi etyl ete va xac dinh Fe trong dich chiét
nay bang phép do AAS (c6 thé giai chiét phirc vao dung dich HCI 2M va xéc dinh Fe
trong dung dich gii chiét nay). Sau d6 ta ciing tinh dwoc nong d6 16n SCN trong mau
phan tich.

3. Qua phadn img tao thanh hop chdt di da axit

Theo cach nay, nhitng kim loai, Ion hay hgp chit c6 kha ning tao thanh nhiing
hop chét axit di da déu c6 thé xac dinh dugc mét cach gian tiép qua hop chat dj da. Vi
du nhu photpho (P), Anion photphat (PO,>) hay ton silicat (SiO5>),... c6 thé dugc xac
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dinh bang cach cho né tac dung véi thude thir molipdat trong méi trudng axit ynosa
6M, dé tao ra hop chét di da photpho-molipdat két tua, tich ldy san pham nay, hoa tan
no6 trong dung dich kiém 0,5M va xac dinh Mo trong dung dich hop chit di da theo
vach pho hap thu nguyén tir Mo-313,0 nm. Tt d6 tinh ra luong P ¢6 trong mau. Mudi
asenat va mot s hop chét alcaloit ciing da dugc xac dinh theo cach gian tiép nay.

Céach nay duoc dung dé xac dinh P, Si qua thudc thir molipdic trong méi trudng
axit nu6c dic 6M dé sinh ra hop chét di da cua P vdi Mo theo phan tmg:

PO,” + NH* + MoO,” + HNO; — (NH,);[P(M030,0)] ¥

ma chung ta di dugc dung trong phén tich hoa hoc di xac dinh P trong dit trong
bing phuong phép trung hoa. Nhung & day sau khi co dugc hop chat két tua di da caa
P, nguoi ta hod tan no trong kiém 0,5 M va xac dinh ham luong cua nguyén tb
molipden, bang phd hap thu nguyén tir ciia Mo, sau d0 suy ra ham luong P trong mau
phan tich.

4. Qua phan vmg khir Ion kim logi vé kim logi

Mot sb chit hitu co khi tac dung v&i mot s6 mudi kim loai trong nhiing diéu kién
xac dinh, no khir cac kim loai vé trang thai kim loai ty do c6 tinh chat dinh lugng. Vi
du nhu phan tmg cuia chirc andehit véi mubi AgNO; trong méi truong NH; (thude thir
Tulene). Tinh chét ndy dd dwoc tmg dung dé phan tich cc chat hitu co ¢ nhém -CHO
bing phép do AAS. Cac andehit duoc xac dinh bang cach cho andehit tac dung véi
mot luong du AgNO; dé toan bo andehit trong mau phan tmg voi AgNOs, giai phong
ra Ag kim loai, tich Ag kim loai, hoa tan n6 trong axit HNO; va xac dinh Ag bang
phép do AAS theo vach phé Ag-328,1 nm, tir d6 tinh ra ham luong andehit c6 trong
mau phan tich. Vi trong diéu kién nay ctr 1 nhém -CHO thi ludn ludn giai phong ra 1
nguyén tir Ag kim loai theo phéan rng sau:

R-(CHO), + n(Ag") — nAg° ¥
Vi du véi andehit focmic (HCHO), thi ta co:
HCHO + Ag" — Ag°
5. Phan ieng thé hay phd huy hop chat phirc

Nguyén tic clia cach nay 1a cho chat phan tich X tac dung vi mot hop chat phirc
trong mot diéu kién xac dinh, dé tao ra san ph'flm méi bén hon phuc ban dau. Béng
cach nay ngudi ta c6 thé xac dinh dugc cac Anion hay mot s6 kim loai khong nhay
phé hap thu qua mot kim loai nhay pho hép thu.

Vi du nhu xé4c dinh Anion F~ khi cho n6 tac dung voi phirc Fe(IIT)-SCN c6 ndng
d6 xac dinh. Sau d6 chiét tich phan phirc Fe(III)-SCN du va xac dinh Fe trong phan
phirc du nay theo vach phd hdp thu Fe-248,3 nm trong ngon lira dén khi axetylen
khong khi.
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Bang cach nay La va Ce 1a cac nguyén t6 khong nhay phd hap thu nguyén tir
trong ngon ltra axetylen-khong khi (DL > 20 pg/mL) lai xac dinh dugc dén do nhay 1a
0,5 - 1 ul/mL. Bang cach bom mau phan tich chira La hay Ce vao dong chat mang nén
1a dung dich phirc Fe(Ill)-tartat hay Fe(III)-EDTA. Khi d6 chiéu cao cua lyc hip thu
ctia vach phd Fe-248,3 nm 1a phu thudc tuyén tinh vao ndng do cta La va Ce trong
pham vi tir 0,5 - 18 pg/mL. Pay chinh 1 mot huéng méi dé phan tich lugng vét dat
hiém bang phép do F-AAS vé&i d6 nhay cao.

6. Phan itng khir hop chdt ¢ nhém Nitro (-NO-)

Mot s6 hop chit Nitro trong méi trudng pH thich hop c6 thé bi khir vé amin (R-
NO, - R-NH,) béng kim loai hoat dong, vi du nhu Cd, Zn,... rat dinh lugng, va phan
ung nay da dugc st dung dé xac dinh mot sb hop chét hitu co ¢6 nhém nitro, vi du nhu
xac dinh Chloramphenicol, qua chuan d¢ lwong 16n Cd(II) sinh ra trong phan Gng hay
do phd hap thu nguyén tir ngon ltra (F-AAS ) cta dung dich Ion kim loai Cd(II). Vi du
trong mdi truong axit lodng (HC1 0,05M), bot kim loai x5p Cd khir nhém -NO, vé
NH; hoan toan dinh luong theo phan rng sau.

3Cd + R-NO, + 6HC] —» 3CdCl, + H,O + R-NH,
Chloramphenicol

Nhu vay sau khi phan tmg két thic, ly tnm 14y dung dich mudi CdCl, va xac dinh
Cd bang phép do F-AAS va suy ra ham lugng Chloramphenicol theo phan tng trén.
Véi cach ndy c6 thé xac dinh duge Chloramphenicol dén d6 nhay 0,1 ppm.

Hoan toan twong ty, nhiéu hop chat hitu co nitro déu c6 thé xac dinh gian tiép
theo phép do phd hip thu nguyén tir [20].

Theo hiéu vmg tang hay giam cuwong do vach pho AAS

Viéc xac dinh theo cach nay 1a dua trén nguyén tic 14 cac chit can xac dinh trong
mot gidi han ndng d6 nao d6 né c6 kha ning 1am ting hay giam tin hiéu hap thu
(cudng d6) ciia mot vach phd clia mot nguyén t6 mot cach tuyén tinh. Su turong tac nay
c6 thé theo ba cach sau.

1. Tuong tac an lon-Cation

O day Anion can phan tich khi tic dung v6i Ion kim loai s& 1am giam cuong do
ctia vach phd hap thu ciia n6, mot cach tuyén tinh, hay lam ting, khi Anion nay nam
trong mét khoang néng dd nhat dinh. Vi du dung dich nén Mg 5 pg/mL, Anion F~ lam
giam cudng d6 hap thu ciia vach phé Mg-285,2 nm trong ngon lira dén khi axetylen-
khong khi rat tuyén tinh, khi nong do ciia Ion F- trong dung dich miu tang tir 1-20.
pg/mL. Vi du, theo tac dung 1am giam cudng d6 vach phd, ngudi ta cho chét phan tich
X (cén xac dinh) tdc dung véi dung dich mudi ciia mot kim loai co phé hép thu nhay ¢
mot ndng d6 nhat dinh phu hop va khong d6i dé tao thanh hop chat bén va hop chat
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nay s& lam giam cuong do vach phd cua kim loai mét cach tuyén tinh trong mot ving
nong d6 nhat dinh ciia X. Nghia 1a ¢ dy ching ta c6 cuong d6 vach phd (pic phd) co
gia tri nm.

Vi du mubn xac dinh Anion F~ nguoi ta dung Mg c¢6 ndng d6 2 ppm (2 pug/mL)
va do vach phd phat xa ciia Mg-285,20 nm. Pé dinh luong F~ theo phuwong phap
duong chudn ddy chuan dugc pha theo bang sau.

Day chudn dé xac dinh nong do Anion F

Céc chat Diy chuan
Co C, C, C; | C4 | Cs | C
Noéng d6 Mg (ppm) 2 2 2 2 2 2 2
Nong d6 F (ppm) 0 2 4 6 8 10 | C,
HCI (%) 1 1 1 1 1 1 1

Céc chat khac nhu nhau
bo AN (Mg-285,20 nhu AO A] A2 A3 A4 A5 AX

Sau d6 dung duong chuan va phat hién nong d6 1on F trong mau phan tich Ciing,
(hinh 11.9a va 11.9b).

2. Theo sw tang cuong do vach phé (twong téc Cation-phdn tir)

Ciing hoan toan tuong tu nhu nguyén tic cua cach trén, nhung c6 khac 1a khi c¢6
mat cia chat phan tich X thi cuong d6 vach phd cua nguyén t6 kim loai lai duoc tang
tuyén theo su ting ndong do cua chat phan tich X c¢o trong mau v4i mot ving nhét dinh.

A(Mg - 285,20m) A (e C(pg/mL)

) AN

. C(F: pg/mL)
Hinh 11.9a ' Hinh 11.9b
Céc pic phd Pudng chudn phan tich F

Pay 1a hiéu Gmg cia su tuong tac cua Cation-phan tir. Trong nhiéu trudng hop,
mdt s6 chat phan tich & dang phan tir, ma ban than n6 khong c6 phd hap thu nguyén tir,
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nhung lai ¢6 tac dung lam ting hay giam cudng d6 ctia mot vach phd hap thu cua kim
loai mot cach déu dan, khi néng dd cua no bién thién trong mot khoang nhét dinh. Do
d6 ngay nay nguoi ta di loi dung tinh chit nay dé xac dinh cac chét hiru co do bang
phép do AAS. Vi du glucozo va cac hop chat amino hitu co cé tic dung lam ting
cuong do vach phd hap thu nguyén tir ciia Ca, Zr,... tuyén tinh khi ndng do cta céc
chat d6 bién thién trong ving nho hon 1.10°M.

Day chuan dé xac dinh nong do protein

Céc chat Day chuan
Co C &) G Cs Cs Cx
Ng do Ca(ppm) 2 2 2 2 2 2 2
Protein (mM) 0 0,02 | 0,04 | 0,06 | 0,08 | 0,10 Cx
HCI (%) 1 1 1 1 1 1 1
Céc chat khac nhu nhau
Do A; (Ca-422,70 nm) A, A A, A; Ay As Ay

Vi dy trong mau dung dich thi vach phé hép thu cua Ca-422,70nm, khi c6 mat
ctia glucozo, trong ving ndng do tir n.10™* - n.10™ mol/l s& duoc ting theo tuyén tinh,
khi thuc hién phép do trong ngon Itra den khi 1a khong khi nén va axetylen (hinh
11.10a va 11.10b). Tinh chat nay da duoc sir dung dé xac dinh mot sé glucozo hay
amino axit trong cac dbi twong miu sinh hoc. Sau day 1a diy chuan dé xac dinh
glucozo qua phé AAS cua Ca.

Ay Ay

Cs

C, *

Cx2
C, Cu /

C, /
ﬂ C, C,(ppm)

NN \o’ o\

t C, C; C, C; C4 Cs
Hinh 11.10a Hinh 11.10b
Cac pic phd Budng chudn phan tich

3. Tuong tac Cation-Cation

Cach nay thuong duoc dung dé xac dinh mot nguyén té kim loai khong nhay phd
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hép thu nguyén tir qua mot kim loai nhay phd hap thu nguyén tr hon. Vi du trong ngon
lira axetylen-khong khi Ton Ti(IV) lam ting tin hiéu AAS cia vach Fe-248,3 nm tuyén
tinh khi ndng d6 TI(IV) thay doi tir 2 - 50 pg/mL. Cac Ion La(III), Ce(IV) lam ting tin
hiéu AAS ciia vach Fe-248,3 nm ciing tuyén tinh khi ndng d¢ La va Ce trong mau di tir
0,5 dén 20 pug/mL. Tinh chét nay hién dang dwoc nghién ctru tng dung dé xac dinh Ti
La, Ce va mdt s6 nguyén t6 khac kém nhay phd hap thu trong ngon lira dén khi
axetylen-khong khi nén.

Theo phdn irng tao ra hop chit dé bay hoi
1. Theo phan ing sinh hop chat hydrua

Cach nay chu yéu duoc dung dé xac dinh cac nguyén t6 As, Bi, Ge, Pb, Sb, Sn,
Te, Hg. Vi n6 cho két qua v6i do nhay cao hon phép do truc tiép binh thuong hang
chuc dén hang tram 1an (bang sau). O day nguoi ta cho Zn kim loai tac dung voi chat
phan tich trong méi truong axit HCI, hay chat khir NaBH, dé sinh ra cac hop chat
hydrua, vi du AsH;, SbH3, PbH, trong mot h¢ théng phan ung dong kin, sau d6 nho
mot dong khi mang tro (vi du nhu khi argon) ma hop chat hydrit nay duoc din vao
mdi truong hip thu dé nguyén tir hoa va do phd hip thu cua nguyén t6 trong hop chat

hydrua do.
Nguyén tb D0 nhay cua F-AAS (ug/L)
Truc tiép Qua Hydro
As 140 0,2
Sb 30 0,1
Bi 29 0,2
Se 30 0,2
Sn 110 0,5

Pay 1a phan tng ctia mot sé Anion ciia mot s nguyén té v6i nguyén tir hydro
méi sinh tao ra hop chat khi hydrua dang MeHn (véi n = 3, 4, 5 va 6). Vi du nhu:
HgH,, ASH;, ASHs, SbH3, SbH;s, SeH,, SeHs, TeH,, TeHg, v.v... Phan Gng nay rat
dinh luong, trong nhimg diéu kién phii hgp cho mdi chét. Vi thé no ciing dugc sir dung
dé xac dinh cac nguyén t6 Hg, As, Se, Te.. trong cac ddi twong khac nhau, nhu trong
quing, trong nudc, trong thie pham,... bang phép do phd phat xa va hap thu nguyén tir.
Song trudc hét 1a mau phéan tich can duge xtr li dé dua cac nguyén té nay vé dang
mudi cua lon tan trong dung dich nudc mdi truong axit, vi du nhu cac mudi: HgCl,,
SbCls, SnCly, Na3ASO,, Na,SeOy, Na,TeO,, Sau do thuc hi¢n theo cac phan img sau.

+ Vo1 Hg:
HgCl, + Na,BH4 + HCI - HgH,
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+ Vi As:
ASO,* + Na,BH, + HCI —> AsH,
ASO4” + Na,BH, + HCl — AsHs
+ Vo1 Se:
SeO,” + Na,BH, + HCl — SeH,
SeO4” + Na,BH, + HCl — SeH;
+ Voi Te:
TeO,’ + Na,BH, + HCl — TeH,
TeO,’ + Na,BH, + HCIl — TeHj

Céc khi hydrua sinh ra trong cac phan ung trén dugc khi argon din vao hé théng
nguyén tir hda miu cta may va do pho ciia cac nguyén t6 theo cac diéu kién thich hop
cho mdi nguyén té.

Theo ki thuat nay, hién nay nguoi ta c6 riéng mot hé phuong phap hoa hoi va
nguyén tir héa lanh qua viéc tao hop chat khi hydrua dé bi phan huy phuc vu viéc tach
va xac dinh cac nguyén tb noi trén. Phuong phap nay c6 do nhay rit cao, ¢d 1 - 5 ng.

Céc hing san sudt may do AES va AAS déu c6 ban bo trang bi cho ki thuat nay
v6i cac kiéu khac nhau, tir don gian dén hoan chinh va tu dong.

2. Phan itng sinh ra hop chat alkyl va cacbonyl

Theo cach nay nguoi ta dua vao phan tng cta Ion kim loai v6i nhém Co hay gbc
alkyl dé sinh ra mot hop chat cacbonyl hay mot nhom alkyl ctia kim loai d6 trong mot
diéu kién xac dinh va c6 tinh chat dinh luong, ma cac kim loai d6 lai khong c6 kha
nang sinh ra cac hop chét hydrua kim loai.

Vi du Ni trong cac hop chét hitu co co thé duge xac dinh qua viéc diéu ché hop
chat Ni-cacbonyl, rdi sau nho mot khi mang tro dan hop chat nay vao méi truong hap
thu cua phép do F-AAS dé xac dinh Ni véi do nhay c& 1 ng.

Ciing tuong tu, Pb ciing dugc xac dinh qua phan tng cta Pb(Il) véi LiCH; dé
sinh ra Pb(CHs), va sau d6 dan hop chat chi alkyl nay vao mdi trudng hip thu dé do
phd cua Pb voi d6 nhay cao hon nhiéu lan so véi phép do binh thuong nguyén tir hoa
Pb trong ngon Iira dén khi.

N6i tom lai cac phuong phap phan tinh gian tiép hién nay 1a mot huéng méi ing
dung phép do phd hip thy nguyén tir, mé rong dé phan tich cac 4 kim, Anion va cic
hop chat hiru co, hay phén tich cac kim loai ma phd hap thu nguyén tir ciia né qua kém
nhay. Pay 1a mot huéng méi, dang dugc phét trién va sir dung trong vai nam lai day,
nhung c6 nhiéu trién vong.
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Dic biét 1 trong viéc phan tich cac chét hitu co, cac san pham dugc va hoa dau &
cac nudc cong nghiép phat trién, nhu My, Phép, CHLB buc, Anh, Nhat, Ha Lan,v.v...
Theo huéng nay mot cudn sach mang tén "Organic compound Analysis hy Atomic
Absorpt Ion Spectrometry" da dugc cong bd bdi tac gia H. Hassan, 1988.
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Chuong 12

CAC PIEU KIEN PO PHO HAP THU NGUYEN TU

VA PHAT XA NGON LUA CUA MOQT SO NGUYEN TO

Phan I. PHEP PO PHO NGON LUA

1. Nguyén t6. Al

- Nguyén tir luong: 26,8915. Thé Ton hoa I: 5,98 eV.
- Ché @6 do phé: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
: Mirc nhay pho ,
N, Vach phd (nm) . Ghi chu
kém vach so 1

1 Al-309,30 1

2 Al-396,20 1,5 1an kém

3 Al-308,20 1,8 1an kém

4 Al-394,40 3,5 1an kém

- Khe do: 0,7 - 0,5 nm.

- Cuong do den HCL: 60 - 80% Iax.

- Loai Burner: Khe dai 5 cm.

- Chiéu cao Burner: 7 - 6 mm.

_ Khi ngon lira: (N,O + C,H,) véi ty 18 5,5/4,5 L/ph (V/V).

- B9 nhay LOD vach Nol: 0,2 ug/mL (ppm).

- Vung tuyén tinh: 1 - 12 pg/m.

2. Nguyén to. Ag

- Nguyén ttr lwong: 107,8680. Thé Ion hoa I: 7,57 V.

- Ché d6 do pho: F-AAS (Hap thu nguyén tir).
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- Vach pho do AAS:

: Mirc nhay phd ké
N, | Vachphd(mm) | | Chaypaokem Ghi chu
vach so 1
1 Ag-328.,10 1
2 Ag-328.30 2,5 1an kém

- Khe do: 0,7 - 0,5 nm.
- Cuong do den HCL: 60 - 80% Iax.

- Loai Burner: Khe dai 10 cm.

- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.

- Khi ngon Itra: (Khong khi + C,H,) véi ty 1€ 5,2/1,2 L/ph (V/V).

- B§ nhay LOD vach Nol: 0,05 ug/mL (ppm).

- Ving tuyén tinh: 0,1 - 6,0 pg/mL.

3. Nguyén t. Au

- Nguyén tir luong: 196,9665. Thé Ion hoa I: 9,22 eV.

- Ché d6 do pho: F-AAS (Hép thu nguyén tir).

- Vach phd AAS:
No | Vachphd(qm) | MU :::g S%h? kem Ghi chu
1 Au-242,80 1
2 Au-267,60 2,5 1an kém
3 Au-312,30 900 1an kém

- Khe do: 0,7 - 0,5 nm.
- Cuong do den HCL: 50 - 80% Iax

- Loai Burner: 10 cm.

- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.

- Khi ngon Itra: (Khong khi + C,H,) véi ty 1€ 5,2/1,2 L/ph (V/V).

- B9 nhay LOD vach Nol: 0,05 pg/mL (ppm).

- Vung tuyén tinh: 0,1 - 5 pg/mL.
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4. Nguyén to. Ba

- Nguyén tir lwong: 137,3400. Thé Ion hoa I: 8,29 eV.

- Ché d6 do pho: F-AAS (Hép thu nguyén tir).

- Vach phd AAS:
: Mirc nhay pho ké
N, | Vachphdmm) | = MHayPioKem Ghi cha
vach so 1
1 Ba-553,60 1
2 Ba-455,40 6 lan kém
3 Ba-350,10 20 1an kém
- Khe do: 0,7 - 0,5 nm.
- Cuong do den HCL: 60 - 80% Iax
- Loai Burner: 5 cm.
- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.
- Khi ngon Itra. (N,O + C,H,) vai ty 1€ 5,514,5 L/ph (V/V).
- B nhay LOD vach Nol: 0,5 pg/mL (ppm).
- Ving tuyén tinh: 2 - 18 pg/mL.
5. Nguyén to. Be
- Nguyén tir lwong: 9,0122. Thé Ton hoa I: 9,32 eV
- Ché d6 do pho: F-AAS (Hap thu nguyén tir).
- Vach phd do AAS:
: Miic nhay pho ké
N, Vach pho6 (nm) wen E.lypA o em Ghi chu
vach so 1
1 Be-234,90 1
2 Be-313,04 10 14n kém
3 Be-332,14 80 1an kém

- Khe do: 0,7 - 0,5 nm.
- Cuong do dén HCL: 60 - 80% I pax

- Loai Burner: 5 cm.

- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.
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_ Khi ngon lira: (N,O + C,H,) véi ty 18 5,5/4,2 L/ph (V/V).

- b6 nhay LOD vach Nol: 0,5 pg/mL (ppm).

- Vng tuyén tinh: 1 - 15 pglml.

6. Nguyén td. Bi

- Nguyén tir lwong: 208,9806. Thé Ion hoa I: 7,29 eV

- Ché @6 do phd: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
No | Vachphé mm) | M S:Cag igh? kem Ghi chi
1 Bi-223,10 1
2 Bi-222,80 4 1an kém
3 Bi-306,80 4,5 lan kém
4 Bi-227,70 20 1an kém

- Khe do: 0,7 - 0,5 nm.
- Cuong do dén HCL: 60 - 80% I ax

- Loai Burner: 10 cm.

- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.

- Khi ngon Itra: (Khong khi + C,H,) véi ty 1€ 5,2/1,3 L/ph (V/V).

- B nhay LOD vach Nol: 0,1 pg/mL (ppm).

- Ving tuyén tinh: 0,5 - 8 pg/mL.

7. Nguyén td. Ca

- Nguyén tir lwong: 40,0800. Thé Ion hoa I: 6,11 eV

- Ché 6 do phé: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
. Muc nhay phé ké
N, Vach phd (nm) | -+ ¢ MY PROREM Ghi chi
vach so 1
1 Ca-422,70 1
2 Ca-239,90 150 1an kém

260

CuuDuongThanCong.com

https://fb.com/tailieudientucntt



http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt

- Khe do: 0,7 - 0,5 nm.

- Cuong do den HCL: 60 - 80% Iax

- Loai Burner: 10 cm.

- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.

- Khi ngon Itra: (Khong khi + C,H,) véi ty 1€ 5,2/1,3 U/ph (V/V).

- B nhay LOD vach Nol: 0,05 p g/mL (ppm).

- Ving tuyén tinh: 0,1 - 5,0 pg/mL.

8. Nguyén td. Cd

- Nguyén tu luong: 112,4000. Thé Ton hoa I; 6,12 eV
- Ché 6 do phé: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
. Murc nhay phé ké
Vach phd (nm) He Ty pro fem Ghi cha
vach so 1
Cd-228,80 1
Cd-326,90 500 lan kém

- Khe do: 0,7 - 0,5 nm.

- Cuong do den HCL: 50 - 80% Inax

- Loai Burner: 10 cm.

- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.

- Khi ngon Itra: (Khong khi + C,H,) véi ty 1€ 5,2/1,2 L/ph (V/V).
- B§ nhay LOD vach Nol: 0,025 pug/mL (ppm).

- Vung tuyén tinh: 0,1 - 2,5 pg/mL.

9. Nguyén tb. Co

- Nguyén tir lvong: 58,9332. Thé Ion hoa I: 7,86 eV
- Ché @6 do phé: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
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N, Vach phé (nm) | Muc nhay p,hé kém vach Ghi chu
sO 1
1 C0-240,70 1
2 Co-242,50 1,5 1an kém
3 Co-241,20 2,5 lan kém
4 Co0-252,10 8,5 lan kém

- Khe do: 0,7 - 0,5 nm.
- Cuong do dén HCL: 60 - 80% I;ax

- Loai Burner: 10 cm.

- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.

- Khi ngon Itra: (Khong khi + C,H,) véi ty 1€ 5,2/1,25 L/ph (V/V).

- B nhay LOD vach Nol: 0,1 pg/mL (ppm).

- Ving tuyén tinh: 0,5 - 8,0 pg/mL.

10. Nguyén t6. CT

- Nguyén tir lwong: 51,9960. Thé Ion hod I: 6,76 eV
- Ché d6 do pho: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
N, | Vachphd@m) | MUe :::g S%hi’ kem Ghi chu
1 Cr-357,90 1
2 cr-359,40 2 1an kém
3 Cr-360,30 3,6 1an kém
4 Cr-429,00 10 1an kém

- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.
- Cuong do den HCL: 60 - 80% I;ax

- Loai Burner: 10 cm.

- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.

- Khi ngon Itra: (Khong khi + C,H,) véi ty 1€ 5,2/1,3 L/ph (V/V).

- b6 nhay LOD vach Nol: 0,1 pg/mL (ppm).

- Ving tuyén tinh: 0,5 - 8,0 pg/mL.

262

CuuDuongThanCong.com

https://fb.com/tailieudientucntt



http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt

11. Nguyén tb. Cu
- Nguyén tir luong: 63,5460. Thé Ion hoa I: 7,72 eV
- Ché d6 do pho: F-AAS (Héap thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
N, Vach phd (nm) Muc nhdy pA’h() kém Ghi chu
vach so 1
1 Cu-324,76 1
2 Cu-327,40 2 lan kém
3 Cu-217,90 4,5 1an kém
4 Cu-222,60 22 1an kém

- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.

- Cuong do den HCL: 60 - 80% I;ax

- Loai Burner: 10 cm.

- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.

- Khi ngon Itra: (Khong khi + C,H,) véi ty 1€ 5,2/1,2 L/ph (V/V).
- b6 nhay LOD vach Nol: 0,025 pg/mL (ppm).

- Ving tuyén tinh: 0,1 - 4,0 pg/mL.
12. Nguyén td. Fe

- Nguyén tir luong: 55,847. Thé Ion hoa I: 7,87 eV
- Ché d6 do phé: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach phd do AAS:
N, Vach phé (nm) Muc nhay pAhcA) kém Ghi chu
vach so 1
1 Fe-248,30 1
2 Fe-248,80 2,5 1an kém
3 Fe-271,90 3,5 1an kém
4 Fe-372,00 12 1an kém

- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.
- Cuong do den HCL: 60 - 80% I ax

- Loai Burner: 10 cm.
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- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.

- Khi ngon Itra: (Khong khi + C,H,) voi ty 1€ 5,211,3 L/ph (V/V).
- B nhay LOD vach Nol: 0,05 pg/mL (ppm).

- Viing tuyén tinh: 0,1 - 8,0 pg/mL.

13. Nguyén to. K

- Nguyén tir lwong: 39,1000. Thé Ion hod I: 4,34 eV
- Ché d6 do pho: F-AES (Phat xa ngon lira).
- Vach phd do F-AES:

N, Vach phd (nm) Muc nhdy pA’h() kém Ghi chu
vach so 1
1 K-766,50 1
2 K-769,90 3 1an kém
3 K-404,40 200 lan kém
4 K-407,70 210 1an kém

- Khe do: 0,2 - 0,5 nm.

- Loai Burner: 10 cm.

- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.

- Khi ngon Itra: (Khong khi + C,H,) véi ty 1€ 5,2/1,25 L/ph (V/V).
- B nhay LOD vach Nol: 0,05 pg/mL (ppm).

- Vuing tuyén tinh: 0,1 - 8,0 pg/mL.

14. Nguyén td. Li

- Nguyén tir lwong: 6,9410. Thé Ton hoa I: 5,39 eV
- Ché d6 do pho: F-AES (Phat xa ngon lira).
- Vach pho do F-AES:

N, Vach pho (nm) Murc nhay pA,hcA) kem Ghi chu
vachso 1
Li-670,80 1
2 Li-323,30 330 lan kém
Li-610,40 1400 1an kém

- Khe do: 0,2 - 0,5 nm.
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- Loai Burner: 10 cm.

- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.

- Khi ngon Itra: (Khong khi + C,H,) véi ty 1€ 5,2/1,2 L/ph (V/V).

- B nhay LOD vach Nol: 0,05 ug/mL (ppm).

- Ving tuyén tinh: 0,1 - 8,0 pg/mL.

15. Nguyén to. Mg

- Nguyén tir lwong: 24,3050. Thé Ion hod I: 7,64 eV
- Ché d6 do pho: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:

N, Vach phd (nm) Mue \r/l:jg S%h? kem Ghi chu

Mg-285,20 1
2 Mg-202,60 40 1an kém
Mg-279,60 100 1an kém
- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.
- Cuong do dén HCL: 60-80% ™
- Loai Burner: 10 cm.
- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.
- Khi ngon Itra: (K.khi + C,H,) voi ty 1€ 5,2/1,25 L/ph (V/V).
- B9 nhay LOD vach Nol: 0,02 pg/mL (ppm).
- Ving tuyén tinh: 0,1 - 3,0 pg/mL.
16. Nguyén to: Mn

- Nguyén tir lvong: 54,9380. Thé Ion hoa I: 7,43 eV
- Ché 6 do phé: F-AAS (Hap thu nguyén tir).
- Vach pho do AAS:

N, Vach phd (nm) Muc nhdy pAhcA) kém Ghi chu

vach so 1

1 Mn- 279,50 1

2 Mn- 279,80 1,5 1an kém

3 Mn- 280,10 3 1an kém

4 Mn- 403,00 10 1an kém
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- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.

- Cuong do den HCL: 60 - 80% I«

- Loai Burner: 10 cm.

- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.

- Khi ngon Itra: (Khong khi + C,H,) véi ty 1€ 5,2/1,25 L/ph(VN).
- B nhay LOD vach Nol: 0,025 pug/mL (ppm).

- Ving tuyén tinh: 0,1 - 5,0 pg/mL.

17. Nguyén té. N Q

- Nguyén tir lvong: 22,9898. Thé Ion hoa I: 5,14 eV
- Ché d9 do pho: F-AES (Phat xa ngon lira).

- Vach pho do F-AES:

N, /| Vathphd (dm) | Mucnhiy phokém Ghi chu
vach so 1
1 Na-589,00 1
2 Na-589,60 2,5 lan kém
3 Na-330,30 300 lan kém

- Khe do: 0,2 - 0.5 nm.
- Loai Burner: 10 cm.
- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.
- Khi ngon Itra: (Khong khi + C,H,) véi ty 1€ 5,2/1,2 L/ph (V/V).
- B nhay LOD vach Nol: 0,02 ug/mL (ppm).
- Ving tuyén tinh: 0,05 - 2,0 pg/mL.
18. Nguyén td. Ni
- Nguyén tir luong: 58,7900. Thé Ion hoa I: 7,61 eV

- Ché d6 do phé: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach phd do AAS:
266
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N, Vach phd (nm) Mirc nhdy P}lé kém Ghi chu
vach so 1
1 Ni-232,00 1
2 Ni-341,50 2,5 lan kém
3 Ni-305,10 4,5 1an kém
4 Ni-234,60 8 1an kém

- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.
- Cuong do den HCL: 60 - 80% Imax

- Loai Burner: 10 cm.

- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.

- Khi ngon Itra: (Khong khi + C,H,) véi ty 1€ 5,2/1,30 L/ph (V/V).

- B nhay LOD vach Nol: 0,05 pg/mL (ppm).

- Vuing tuyén tinh: 0,1 - 8,0 pg/mL.

19. Nguyén td. Pb

- Nguyén tir luong: 207,2000. Thé Ion hoa I: 7,42 eV

- Ché d6 do pho: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach phd do AAS:
N, Vach phd (nm) Muc nhdy p,h 0 kém Ghi chu
vachso 1
1 Pb-217,00 1
2 Pb-283,30 2 1an kém
3 Pb-261,40 40 1an kém
4 Pb-368,40 100 1an kém

- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.
- Cuong d6 dén HCL: 60 - 80% Iax

- Loai Burner: 10 cm.

- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.

- Khi ngon Itra: (Khong khi + C,H,) véi ty 1€ 5,2/1,25 L/ph (V/V).

- b6 nhay LOD vach Nol: 0,1 pg/mL (ppm).

- Vuing tuyén tinh: 0,5 - 8,0 pg/mL.
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20. Nguyén to. Rb

- Nguyén tir lvong: 85,4680. Thé Ion hoa I: 4,18 eV
- Ché d6 do pho: F-AES (Phat xa ngon lira).
- Vach ph6 do F-AES:

N, Vach phd (nm) Muc nhay I)Ahé kem Ghi chu
vach so 1
1 Rb-780,00 1
2 Rb-794,80 2,5 lan kém
3 Rb-420,20 100 1an kém
4 Rb-421,60 260 lan kém

- Khe do: 0,2 - 0,5 nm.

- Loai Burner: 10 cm.

- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.

- Khi ngon lra: (Khong khi + C,H,) véi ty 1€ 5,2/1,2 L/ph (V/V).

- B9 nhay LOD vach Nol: 0,05 pg/mL (ppm).

- Ving tuyén tinh: 0,1 - 5,0 pg/mL.

21. Nguyén to. Sb

- Nguyén tir lwong: 121,7500. Thé Ion hoa I: 8,68 eV
- Ché d6 do pho: F-AAS (Hép thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
N, Vach pho (nm) Murc nhay pA’hé kem Ghi chu
vach so 1
Sb-206,80 1
2 Sb-217,60 2 1an kém
Sb-231,20 8 1an kém

- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.
- Cuong do den HCL: 60 - 80% Iax

- Loai Burner: 10 cm.

- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.

- Khi ngon Itra: (Khong khi + C,H,) véi ty 1€ 5,2/1,25 L/ph (V/V).
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- B nhay LOD vach Nol: 0,1 pg/mL (ppm).

- Ving tuyén tinh: 0,5 - 8,0 pg/mL.

22. Nguyén 6. Si

- Nguyén tir lvong: 28,0860. Thé Ion hoa I: 8,15 eV
- Ché @6 do phd: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
N, | Vachphd (nm) | Ve nhayphokém Ghi cha
vach so 1
1 Si-251,60 1
2 Si 250,70 3 1an kém
3 Si-251,40 4 1an kém
4 Si-252,90 12 1an kém
- Khe do: 0,5 nm.
- Cuong do den HCL: 60 - 80% Iax
- Loai Burner: 5 cm.
- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.
- Khi ngon Itra: (N,O + C,H,) vai ty 1€ 5,5/4,5 L/ph (V/V).
- b6 nhay LOD vach Nol: 0,5 pg/mL (ppm).
- Ving tuyén tinh: 2 - 20 pg/mL.
23. Nguyén to. Si
- Nguyén tir luong: 87,6200. Thé Ton hoa I: 5,69 eV
- Ché d6 do phé: F-AAS (Hap thu nguyén tir).
- Vach pho do AAS:
N, Vach pho (nm) Murc nhay pA,ho kem Ghi chu
vachso 1
1 sr-460,70 1
2 Sr-407,80 25 1an kém
- Khe do: 0,5 nm.

- Cuong do den HCL: 60 - 80% I«

- Loai Burner: 10 cm.
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- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.
- Khi ngon Itra: (Khong khi + C,H,) véi ty 1€ 5,2/1,3 L/ph (VN).
- B nhay LOD vach Nol: 0,025 pug/mL (ppm).

- Viing tuyén tinh: 0,1 - 5,0 pg/mL.

24. Nguyén to. Zn

- Nguyén tir luong: 65,3700. Thé Ion hod I: 9,39 eV
- Ché d6 do pho: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach phd do AAS:
N, Vach phd (nm) Muc nhdy pA’ho kém Ghi chu
vach so 1
1 Zn-213,90 1
2 Zn-307,60 2000 1an kém

- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.

- Cuong do den HCL: 50 - 80% I«

- Loai Burner: 10 cm.

- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.

- Khi ngon Itra: (Khong khi + C,H,) véi ty 1€ 5,2/1,2 L/ph (V/V).
- B9 nhay vach Nol: 0,02 ug/mL (ppm).

- Viing tuyén tinh: 0,1 - 2,5 pg/mL.

25. Nguyén t. Zr

- Nguyén tir lwong: 91,2200. Thé Ion hoa I: 7,80 eV
- Ché d6 do pho: F-AAS (Hép thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS: -
N, | Vachphd(am) | MY° 3::}? S%hi’ kem Ghi chu
1 Zr-360,10 1
2 Zr-303,10 2 lan kém
3 Zr-352,00 2 1an kém
4 Zr-298,50 4 14n kém
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- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.

- Cuong do den HCL: 50-80% Ipnax

- Loai Burner: 5 cm.

- Chiéu cao Burner: 5 - 6 mm.

- Khi ngon Itra: (Khi N,O + C,H,) véi ty 1€ 5,5/4,5 L/ph(V/V).
- B9 nhay LOD vach Nol: 0,5 pg/mL (ppm).

- Vung tuyén tinh: 2 - 10 pg/mL.
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Phan II. PHEP PO KHONG NGON LUA

1. Nguyén to. Al

- Nguyén tir lvong: 26,8915. Thé Ton hoa I: 5,98 eV
- Ché d6 do pho: F-AAS (Hép thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
N, Vach pho (nm) Murc nhay pAhcA) kem Ghi chu
vach so 1
1 Al-309,30 1
2 Al-396,20 1,5 1an kém
3 Al-308,20 1,8 1an kém
4 Al-394,40 3,5 1an kém

- Khe do: 0,7 - 0,5 nm.

- Cuong do den HCL: 60 - 80% Inax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phan.

- Khi tro méi truong: Argon.

- B6 chinh nén: C6 BC

- Piéu kién nguyén tir hod:

+ Giai doan say: Nhiét do: 120 - 250°C, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 600 - 800°C, Thoi gian: 25 gidy.
+ Giai doan NTH: Nhiét d6: 2650°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan 1am sach Cuvét: Nhiét do: 2800°C, Thoi gian: 2 gidy
- b6 nhay LOD vach Nol: 0,5 ng/mL (ppb).

- Ving tuyén tinh: 2,5 - 25 ng/mL.

2. Nguyén tb. Ao

- Nguyén tir lvong: 107,8680. Thé Ion hoa I: 7,57 eV
- Ché d6 do pho: F-AAS (Hép thu nguyén tir).
- Vach pho do AAS:
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N, | Vachphd (nm) | Ve nhayphokém Ghi cha
vach so 1
1 Ag-328.10 1
2 Ag-328,30 2,5 1an kém

- Khe do: 0,7 - 0,5 nm.

- Cuong do den HCL: 50 - 80% Ipnax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phﬁn.
- B6 chinh nén: C6 BC

- Khi tro méi truong: Argon.

- B chinh nén: C6 BC

- biéu kién nguyén tur hoa:

+ Giai doan sdy: Nhiét do: 120 - 200°, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 500 - 800°C, Thoi gian: 20 gidy.

+ Giai doan NTH: Nhiét d6: 2550°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan 1am sach Cuvét: Nhiét do: 2700°C, Thoi gian: 2 gidy.
- b6 nhay LOD vach Nol: 0,25 ng/mL (ppb).

- Vung tuyén tinh: 1 - 20 ng/mL.

3. Nguyén t. Au

- Nguyén tir luong: 196,9665. Thé Ion hoa I: 9,22 eV
- Ché 6 do phé: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach pho AAS:
N, Vach pho (nm) Murc nhay pAhcA) kem Ghi chu
vach so 1
Au-242,80 1
2 Au-267,60 2,5 lan kém
Au-312,30 600 1an kém

- Khe do: 0,7 - 0,5 nm.

- Cuong do den HCL: 50 - 80% Iax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phﬁn

- Khi tro moi trudong: Argon.
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- B chinh nén: C6 BC

- biéu kién nguyén tir hoa:

+ Giai doan séy: Nhiét do

: 120 - 200°°, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 450 - 600°C, Thoi gian: 20 giay.

+ Giai doan NTH: Nhiét d6: 2300°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan 1am sach Cuvét: Nhiét do: 2500°C, Thoi gian: 2 giay.

- B9 nhay LOD vach Nol: 0,25 ng/mL (ppb).

- Ving tuyén tinh: 2,5 - 25 ng/mL.

4. Nguyén to. Ba

- Nguyén tir lwong: 137,3400. Thé Ion hoa I: 8,29 eV

- Ché 6 do phé: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach phd AAS:
No Vach phd (nm) Mire \I]l:jg ;h? kem Ghi chu
1 Ba-553,60 1
2 Ba-455,40 5 1an kém
3 Ba-350,10 22 lan kém

- Khe do: 0,7 - 0,5 nm.
- Cuong do dén HCL: 60 - 80% I ax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phan.

- Khi tro méi truong: Argon.

- B chinh nén: C6 BC

- biéu kién nguyén tir hoa:

+ Giai doan séy; Nhiét do

: 120 - 250°°, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 600 - 900°C, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan NTH: Nhiét d6: 2600°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan 1am sach Cuvét: Nhiét do: 2700°C, Thoi gian: 2 giay.

- B9 nhay LOD vach Nol: 0,5 ng/mL (ppb).

- Viing tuyén tinh.4 - 40 ng/mL.

274

CuuDuongThanCong.com

https://fb.com/tailieudientucntt



http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt

5. Nguyén to. Be

- Nguyén tir luong: 9,0122. Thé Ion hoa I: 9,32 eV
- Ché d6 do phod: F-AAS (Hép thu nguyén ti).

- Vach phd do AAS:
No | Vachphd (nm) | M j:fg S%h‘f kém Ghi chi
Be-234,90 1
2 Be-313,04 8 1an kém
Be-332,14 100 1an kém

- Khe do: 0,7 - 0,5 nm.
- Cuong do den HCL: 60 - 80% Iax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phan.

- Khi tro moi truong: Argon.

- B chinh nén: C6 BC

- biéu kién nguyén tur hoa:

+ Giai doan sdy: Nhiét do: 120 - 250°¢, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 550 - 800°C, Thoi gian: 20 gidy.

+ Giai doan NTH: Nhiét d6: 2600°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan lam sach Cuvét: Nhiét do: 2700°C, Thoi gian: 2 gidy
- B nhay LOD vach Nol: 0,5 nguoi (ppb).

- Vung tuyén tinh: 2 - 20 nguoi.

6. Nguyén to. Bi

- Nguyén tir lwong: 208,9806. Thé Ton hoa I: 7,29 eV
- Ché d6 do pho: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
No | Vachphé (nm) | M 3::}-‘1’ S%hi’ kem Ghi cha
1 Bi-223,10 1
2 Bi-222,80 4 1an kém
3 Bi-306,80 4,5 1an kém
4 Bi-227,70 35 1an kém
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- Khe do: 0,7 - 0,5 nm.
- Cuong do den HCL: 60 - 80% Iax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phan.

- Khi tro moi truong: Argon.

- B chinh nén: C6 BC

- biéu kién nguyén tur hoa:

+ Giai doan sdy: Nhiét do: 120 - 200°, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 400 - 600°C, Thoi gian: 20 giay.

+ Giai doan NTH: Nhiét d6: 2300°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan lam sach Cuvét: Nhiét do: 2500°C, Thoi gian: 2 gidy.
- b6 nhay LOD vach Nol: 0,5 nguoi (ppb).

- Ving tuyén tinh: 4 - 40 nguoi.

7. Nguyén tb. Ca

- Nguyén tir lvong: 40,0800. Thé Ion hoa I: 6,11 eV
- Ché d6 do phé: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach phd do AAS:
. Mtc nhdy phd ké
N, | Vachphd(@mm) | © ¢ ey Prokem Ghi chu
vach so 1
1 Ca-422,70 1
2 Ca-239,90 150 lan kém

- Khe do: 0,7 - 0,5 nm.
- Cuong do den HCL: 60 - 80% I«
- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phan.

- Khi tro méi truong: Argon.
- B chinh nén: C6 BC

- Biéu kién nguyén tur hoa:

+ Giai doan séy: Nhiét do

: 120 - 250°°, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 600 - 800°C, Thoi gian: 20 gidy.

+ Giai doan NTH: Nhiét d6: 2550°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan 1am sach Cuvét: Nhiét do: 2700°C, Thoi gian: 2 gidy.
- B9 nhay LOD vach Nol: 0,5 ng/mL (ppb).

- Vung tuyén tinh: 2 - 20 ng/mL.

276

CuuDuongThanCong.com

https://fb.com/tailieudientucntt



http://cuuduongthancong.com?src=pdf
https://fb.com/tailieudientucntt

8. Nguyén to. Cd

- Nguyén tir lwong: 112,4000. Thé Ion hoa I: 6,12 eV

- Ché d6 do pho: F-AAS (Hép thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
N, Vach pho (nm) Murc nhay pAho kem Ghi chu
vach so 1
1 Cd-228,80 1
2 Cd-326,90 500 1an kém

- Khe do: 0,7 - 0,5 nm.
- Cuong do dén HCL: 50 - 80% I;ax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phan. Khi tro méi trudng: Argon.

- B chinh nén: C6 BC

- biéu kién nguyén tur hoa:

+ Giai doan séy: Nhiét do

: 120 - 200°, Thoi gian: 30 giay.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 400 - 600°C, Thoi gian: 20 gidy.

+ Giai doan NTH: Nhiét d6: 2200°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan 1am sach Cuvét: Nhiét do: 2400°C, Thoi gian: 2 giay.

- B9 nhay LOD vach Nol: 0,05 ng/mL (ppb).

- Ving tuyén tinh: 0,5 - 15 ng/mL.

9. Nguyén td. Co

- Nguyén tir lvong: 58,9332. Thé Ion hoa I: 7,86 eV
- Ché @6 do phé: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
N, | Vachphd (nm) | Ve nhay phokém Ghi cha
vach so 1
Co 240,70 1
2 Co-242,50 1 51an kém
Co 252,10 6,5 lankém

- Khe do: 0,7 - 0,5 nm.
- Cuong d6 dén HCL: 60 - 80% I,ax
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- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phan.

- Khi tro méi truong: Argon.

- B chinh nén: C6 BC

- biéu kién nguyén tur hoa:

+ Giai doan sdy: Nhiét do: 120 - 200°, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 500 - 700°C, Thoi gian: 20 giay.

+ Giai doan NTH: Nhiét do: 2550°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan 1am sach Cuvét: Nhiét do: 2700°C, Thoi gian: 2 giay.
- B nhay LOD vach Nol: 0,5 ng/mL (ppb).

- Ving tuyén tinh: 2,5 - 25 ng/mL.

10. Nguyén td. Cr

- Nguyén tir luong: 51,9960. Thé Ion hoa I: 6,76 eV
- Ché 6 do phé: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach phd do AAS:
No | Vachphd (nm) | M 3::}-‘1’ S%hi’ kem Ghi cha
1 Cr-357,90 1
2 Cr-359,40 214n kém
3 Cr-360,30 3,6 lan kém
4 Cr-429,00 6 1an kém

- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.
- Cuong d6 dén HCL: 60 - 80% Iax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phﬁn.

- Khi tro méi truong: Argon.
- B6 chinh nén: C6 BC

- Biéu kién nguyén tir hoa:

+ Giai doan say: Nhiét do; 120 - 250 °, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét d6: 500 - 800 °, Thoi gian: 20 gidy.

+ Giai doan NTH: Nhiét d6: 2600°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan 1am sach Cuvét: Nhiét do: 2700°C, Thoi gian: 2 gidy.
- B9 nhay LOD vach Nol: 0,5 ng/mL (ppb).

- Vung tuyén tinh: 2 - 30 ng/mL.
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11. Nguyén td. Cu

- Nguyén tir luong: 63,5460. Thé Ton hoa I: 7,72 eV
- Ché d6 do phd: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
N, Vach phd (nm) Mue \r/l:jg S%h? kem Ghi chu
1 Cu-324,76 1
2 Cu-327,40 2 lan kém
3 Cu-217,90 4,5 1an kém
4 Cu 222,60 21 lan kém

- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.
- Cuong do dén HCL: 50 - 80% I ,pax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phﬁn.

- Khi tro méi trudong: Argon.

- B chinh nén: C6 BC

- biéu kién nguyén tir hoa:

+ Giai doan séy: Nhiét do

: 120 - 200°, Thoi gian: 30 giay.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 450 - 600°C, Thoi gian: 20 gidy.

+ Giai doan NTH: Nhiét d6: 2400°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan lam sach Cuvét: Nhiét do: 2500°C, Thoi gian: 2 gidy.
- B nhay LOD vach Nol: 0,2 ng/mL (ppb).

- Ving tuyén tinh: 1 - 20 ng/mL.

12. Nguyén to. Fe

- Nguyén tir lvong: 55,847. Thé Ion hoa I: 7,87 eV
- Ché d6 do pho: F-AAS (Hép thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
No | Vachphd (nm) | MU j:fg S%h‘f kém Ghi chi
1 Fe-248,30 1
2 Fe-248,80 2,3 lan kém
3 Fe-271,90 3 lan kém
4 Fe-372,00 10 1an kém
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- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.
- Cuong d6 dén HCL: 60 - 80% I,ax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phan.

- Khi tro méi truong: Argon.

- B chinh nén: C6 BC

- biéu kién nguyén tur hoa:

+ Giai doan sdy: Nhiét do: 120 - 200°, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 550 - 800°C, Thoi gian: 20 gidy.

+ Giai doan NTH: Nhiét d6: 2550°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan 1am sach Cuvét: Nhiét do: 2700°C, Thoi gian: 2 gidy.

- b6 nhay LOD vach Nol: 0,5 ng/mL (ppb).

- Vung tuyén tinh: 2 - 25 ng/mL.

13. Nguyén td. Mg

- Nguyén tir luong: 24,3050. Thé Ton hoa I: 7,64 eV

- Ché 6 do phé: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
N, Vach phd (nm) Muc 3:3? S%h? kem Ghi chu
1 Mg-285,20 1
2 Mg-202,60 40 1an kém
3 Mg-279,60 100 1an kém

- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.
- Cuong do dén HCL: 50 - 80% I ax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phan.

- Khi tro méi truong: Argon.

- B chinh nén: C6 BC

- biéu kién nguyén tir hoa:

+ Giai doan gy: Nhiét do: 120 - 250°°, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 600 - 900°C, Thoi gian: 20 gidy.

+ Giai doan NTH: Nhiét d6: 2600°C, Thoi gian: 3 gidy.
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+ Giai doan lam sach Cuvét: Nhiét do: 2700°C, Thoi gian: 2 gidy.
- b6 nhay LOD vach Nol: 0,25 ng/mL (ppb).
- Vung tuyén tinh: 2 - 20 ng/mL.

14. Nguyén tb. Mn

- Nguyén tir lwong: 54,9380. Thé Ion hod I: 7,43 eV
- Ché d6 do pho: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach phd do AAS:
N, Vach phd (nm) Muc nhdy p’h 0 kém Ghi chu
vach so 1
1 Mn- 279,50 1
2 Mn- 279,80 1,5 lan kém
3 Mn- 280,10 3 1an kém
4 Mn- 403,00 10 tin kém

- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.

- Cuong do den HCL: 50 - 80% Iax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phﬁn.

- Khi tro moi trudong: Argon.

- B6 chinh nén: C6 BC

- Piédu kién nguyén tir hoa:

+ Giai doan gdy: Nhiét do: 120 - 200°, Thoi gian: 30 gidy

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 500 - 700°C, Thoi gian: 20 gidy.
+ Giai doan NTH: Nhiét do: 2450°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan 1am sach Cuvét: Nhiét do: 2600°C, Thoi gian: 2 gidy.
- b6 nhay LOD vach Nol: 0,2 ngudi (ppb).

- Vung tuyén tinh: 1 - 20 ngudi.

15. Nguyén td. Mo

- Nguyén tir luong: 95,94. Thé Ton hoa I: 7,80 eV
- Ché d6 do phé: F-AAS (Hap thu nguyén tir).
- Vach pho do AAS:
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N, | Vachphd (nm) | Ve nhdyphokém Ghi cha
vach so 1
1 Mo- 1
2 Mo- Lan kém
3 Mo- Lan kém
4 Mo- Lan kém

- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.

- Cuong do den HCL: 60 - 80% I;ax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phan.

- Khi tro moi trudong: Argon.

- B6 chinh nén: C6 BC

- Piéu kién nguyén tir hoa:

+ Giai doan gy: Nhiét do: 120 - 250°C, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 600 - 900°C, Thoi gian: 30 giay.
+ Giai doan NTH: Nhiét do; 2700°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan 1am sach Cuvét: Nhiét do: 2800°C, Thoi gian: 2 gidy.
- B nhay LOD vach Nol: 0,5 ng/mL (ppb).

- Ving tuyén tinh: 5 - 60 ng/mL.

16. Nguyén to. Ni

- Nguyén tir luong: 58,7900. Thé Ton hoa I: 7,61 eV
- Ché d6 do pho: F-AAS (Hép thu nguyén ti).

- Vach phd do AAS:
N, Vach pho (nm) Murc nhay pA,hcA) kem Ghi chu
vachso 1
1 Ni-232,00 1
2 Ni-341,50 2,5 lan kém
3 Ni-305,10 4,5 1an kém
4 Ni-234,60 8 1an kém

- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.

- Cuong do den HCL: 60 - 80% Inax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phan.
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- Khi tro mdi trudong: Argon.

- B chinh nén: C6 BC

- biéu kién nguyén tir hoa:

+ Giai doan séy: Nhiét do

: 120 - 200°, Thoi gian: 30 giay.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 600 - 800°C, Thoi gian: 30 giay.

+ Giai doan NTH: Nhiét do: 2600°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan 1am sach Cuvét: Nhiét do: 2700°C, Thoi gian: 2 giay.

- b6 nhay LOD vach Nol: 0,25 ng/mL (ppb).

- Vung tuyén tinh: 2,5 - 25 ng/mL.

17. Nguyén t. Pb

- Nguyén tir lwong: 207,2000. Thé Ton hoa I: 7,42 eV
- Ché d6 do pho: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
N, | Vachphd (nm) | Ve nhay phokém Ghi cha
vach so 1
1 Pb-217,00 1
2 Pb-283,30 2 1an kém
3 Pb-261,40 40 1an kém
4 Pb-368,40 100 1an kém

- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.

- Cuong do den HCL: 60 - 80% Inax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phﬁn.

- Khi tro méi truong: Argon.

- B chinh nén: C6 BC

- Diéu kién nguyén tir hoa:

+ Giai doan séy: Nhiét do

: 120 - 200°°, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 450 - 550°C, Thoi gian: 20 gidy.

+ Giai doan NTH: Nhiét do: 1900°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan 1am sach Cuvét: Nhiét do: 2200°C, Thoi gian: 2 gidy.

- B9 nhay LOD vach Nol: 0,5 ng/mL (ppb).
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- Ving tuyén tinh: 2 - 50 ng/mL.

18. Nguyén td. Sb

19. Nguyén td. Si

284

- Nguyén tir lwong: 121,7500. Thé Ion hoa I: 8,68 eV

- Ché 6 do phé: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
N, Vach pho (nm) Murc nhay P,h@ kém Ghi cha
vachso 1
1 Sb-206,80 1
2 Sb-217,60 2 1an kém
3 Sb-231,20 3 1an kém

- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.

- Cuong do den HCL: 60 - 80% Ipnax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phﬁn

- Khi tro moi trudong: Argon.

- B chinh nén: C6 BC

- biéu kién nguyén tir hoa:

+ Giai doan say: Nhiét do: 120 - 180°C, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 400 - 600°C, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan NTH: Nhiét d6: 2400°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan 1am sach Cuvét: Nhiét do: 2600°C, Thoi gian: 2 gidy.

- B9 nhay LOD vach Nol: 0,5 ng/mL (ppb).

- Vung tuyén tinh: 2,5 - 40 ng/mL.

- Nguyén tir lwong: 28,0860. Thé Ton hod I: 8,15 eV

- Ché @6 do phd: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
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N, Vach phd (nm) Mirc nhdy P}lé kém Ghi chu
vach so 1
1 Si 251,60 1
2 Si 250,70 2,6 1an kém
3 Si-251,40 4 1an kém
4 Si 252,90 10 1an kém
- Khe do: 0,5 nm.

- Cuong do den HCL: 60 - 80% I;ax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phan.

- Khi tro moi trudong: Argon.

- B chinh nén: C6 BC

- Biéu kién nguyén tir hoa:

+ Giai doan sdy: Nhiét do: 120 - 250°¢, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 600 - 1000°, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan NTH: Nhiét do: 2700°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan lam sach Cuvét: Nhiét do: 2800°C, Thoi gian: 2 gidy.

- b6 nhay LOD vach Nol: 1 ng/mL (ppb).

- Ving tuyén tinh: 5 - 100 ng/mL.

20. Nguyén td. Si

- Nguyén tir luong: 87,6200. Thé Ton hoa I: 5,69 eV

- Ché d6 do phé: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach phd do AAS:
N, Vach phd (nm) Muc nhdy pA,ho kem Ghi chu
vachso 1
Sr-460,70 1
2 Sr-407,80 50 1an kém
- Khe do: 0,5 nm.

- Cuong do den HCL: 60 - 80% Inax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phan.

- Khi tro méi truong: Argon.

- B chinh nén: C6 BC
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- biéu kién nguyén tur hoa:

+ Giai doan séiy: Nhiét do

: 120 - 250°, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 550 - 700°C, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan NTH: Nhiét d6: 2550°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan 1am sach Cuvét: Nhiét do: 2700°C, Thoi gian: 2 giay.
- B9 nhay LOD vach Nol: 0,25 ng/mL (ppb).

- Ving tuyén tinh: 2,5 - 25 ng/mL.

21. Nguyén t. Ti

- Nguyén tir luong: 47,90. Thé Ton hoa I: 6,82 eV

- Ché d6 do pho: F-AAS (Hép thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
N, | Vachphémm) | MU j:fg S%h? kem Ghi cha
1 Ti-364,30 1
2 Ti-365,40 1,6 1an kém
3 Ti-320,00 2 1an kém
4 Ti-399,00 5 1an kém

- Khe do: 0,5 - 0,7nm.

- Cuong do den HCL: 60 - 80% I;ax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phﬁn.

- Khi tro moi trudong: Argon.

- B chinh nén: C6 BC

- Diéu kién nguyén tir hoa:

+ Giai doan séy: Nhiét do

: 120 - 250°, Thoi gian: 30 giay.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 600 - 900°C, Thoi gian: 20 giay.

+ Giai doan NTH: Nhiét d6: 2650°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan lam sach Cuvét: Nhiét do: 2800°C, Thoi gian: 2 gidy.
- B9 nhay LOD vach Nol: 0,5 ng/mL (ppb).

- Ving tuyén tinh: 5 - 80 ng/mL.
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22. Nguyén to. V

- Nguyén tir luong: 50,9441. Thé Ion hoa I: 6,75 eV

- Ché d6 do pho: F-AAS (Hép thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
N, Vach phd (nm) Muc nhay I)Ahé kem Ghi chu
vach so 1
1 V-318,50 1
2 V-306,60 3 1an kém
3 V-437,90 51an kém
4 V-385,60 7 1an kém

- Khe do: 0,5 - 0,7 nm.
- Cuong do dén HCL: 60 - 80% I ax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phan.

- Khi tro méi truong: Argon.

- B chinh nén: C6 BC

- biéu kién nguyén tir hoa:

+ Giai doan say: Nhiét do: 120 - 250°C, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 550 - 700°C, Thoi gian: 20 giay.

+ Giai doan NTH: Nhiét d6: 2700°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan 1am sach Cuvét: Nhiét do: 2800°C, Thoi gian: 2 giay.

- B9 nhay LOD vach Nol: 0,5 ng/mL (ppb).

- Viing tuyén tinh: 5 - 80 ng/mL.

23. Nguyén t6. 2.1

- - Nguyén tir lugng: 65,3700. Thé Ton hod I: 9,39 eV

- Ché 6 do phé: F-AAS (Hap thu nguyén tir).

- Vach pho do AAS:
No | Vachphd (nm) | Ve nhayphokém Ghi cha
vach so 1
Zn-213,90 1
2 Zn-307,60 2000 1an kém
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- Khe do: 0,5 nm.

- Cuong do den HCL: 60 - 80% Ipax

- Loai Cuvét Graphit: Hoat hoa toan phan.

- Khi tro méi truong: Argon.

- B6 chinh nén: C6 BC

- Piéu kién nguyén tir hod:

+ Giai doan sdy: Nhiét do: 120 - 200°, Thoi gian: 30 gidy.

+ Giai doan tro hoa: Nhiét do: 450 - 700°C, Thoi gian: 20 gidy.
+ Giai doan NTH: Nhiét d6: 2300°C, Thoi gian: 3 gidy.

+ Giai doan 1am sach Cuvét: Nhiét do: 2500°C, Thoi gian: 2 gidy.
- b6 nhay LOD vach Nol: 0,1 ng/mL (ppb).

- Vung tuyén tinh: 0,5 - 10 ng/mL.
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