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Chat lugng nudc — Xac dinh nitrat
Phuong phap trdc phd dung axit sunfosalixylic

Water quality - Determination of nitrate

Spectrometric method using sulfosalicylic acid

1 Pham vi ap dung

1.1 Chat can xac dinh

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xéc dinh ion nitrat trong nudc.

1.2 Loai mau

Phuong phap nay thich hop dé ap dung déi vai mau nudc thd va nudce sinh hoat.
1.3 Khoang xac dinh

~~ D6 vdi mau nudc co néng dd nito cua nitrat 4én o, = 0,2 mg/l dang thé tich phdn mau thir idn nhat 25
ml. Cé thé md réng khodng xac dinh bang céch ldy nhimg phan mau tha nhd hon.

1.4 Gidl han phat hién''

Dung cac cuvet co chiéu dai quang hoc 40 mm va phdn mau thir 25 ml . gidi han phat hién nam trong

khoang tir oy = 0,003 ma/l dén 0.013 mgil.

1.5 Dé nhay '

Nong dé nito cda nitrat = 0,2 mg/l cho dd hap thu & khoang 0,68 don vi, sir dung phan mau tht 25 ml
va cac cuvét co chiéu dai quang hoc 1a 40 mm.

Théng tin tix ién phang thi nghiém ctia Anh do bdn phang thi nghiém tham gia. Gidi han phél hién duoe dua ra1a
4,65 l&n ddy dd léch chudn clia mau thi trang.
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1.6 Cac chat gay nhiéu

Khoang néng doé cla cac chat thuting gap trong cac mau nudc da duoc kiém tra vé kha nang gay nhiéu
déi vai phuong phap nay. Cac chi tiét ddy du duoc dua ra trong phu luc A. Cac chit gay nhidu tiém tang
chinh 14 clorua, octophotphat, magie va mangan (11}, nhu da dua ra trong phu luc A

Cac thir nghiém khac chi ra rang phuong phap nay co thé ap dung déi voi mau nudc cé dé mau Ién tdi
150 mag/l Pt vai diéu kién 12 phai tuan theo trinh tu hiéu chinh d6 hap thu cda phdn mau thir. (xem 6.5.)
2 Nguyén tac

Do phé cla hop chidt mau vang duge hinh thanh boi phan ing cua axit sunfosalixylic (dugc hinh thanh

do viéc thém natri salixylat va axit sunturic vao mau ) vai nitrat va tiép theo x( Iy vai kiém
Dinatri dihidro etylendinitrilotetraaxetat (EDTANa) dugc thém vao véi kiém dé tranh két tda cac mudi

canxi va magie. Natri nitrua dugc thém vao dé khac phuc su nhiéu cda nitrit.

3 Thuéc thu

Trong sudt gua trinh phan tich chi s dung cac thubc thir thudc loai tinh khiét phan tich, va nudc cat
hoac nudc co do tinh khiét tuong duong.

3.1  Axit sunfuric, ¢ (H2504) = 18 mol/l, p = 1.84 g/ml.

Canh bao — Phai bao vé mat va mac ao quéan bao ho khi dung thudc thu nay.
3.2 Axit axetic bang, ¢(CHaCOOH) = 17 mol/l, g = 1,05 g/ml.

Canh bao — Phai bao vé mat va mac do quan bao hd khi dung thudc thir nay.
3.3 Dung dich kigm, oyaoq = 200 g/l,
[AGH-NICHC00H)CH-CO0Na) . 2H:0 = 50 g/l.

Hoa tan can than 200 g + 2 g natri hidroxit dang hat trong 800 ml nm’:c.lThém 50 g = 0,5 g dinatri dihidro
etylendinitrilotetraaxetat ngam 2 phan to nugc (EDTANa).{{CH:-N{CH-COOH)CH:-COONa)}}:.2H.0} va
hoa tan. Dé ngudi dén nhiét do phong va thém nudc tdi 1lit trong binh dong. Bac quan trong chai
polyetylen. Thudc thir nay cé thé bén trong thdi gian dai.

Canh bao - Phai bao vé mat va mac ao quan bao hé khi dung thuéc thir nay.
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3.4 Dung dich natri nitrua, oNaM:= 0,5 g/l.

Hoa tan cdn than 0,05 g + 0,005 g natri nitrua trong khoang 90 ml nudc va pha loang tdi 100 ml bang
nudc trong binh dong. Bao quan trong chai thuy tinh. Thudc thir nay ¢é thé bén trong théi gian dai.

Canh bao - Thuéc thir nay rat déc néu nudt vao. Sy tiép xuc giua thude thu dang ran véi cac
axit giai phong ra khi rat déc.

Chua thich — C6é thé dung dung dich axit sunfamic, pNHz.50:H = 0,75 g/l thay cho dung dich natri nitrua.

3.5 Dung dich natri salixylat, pHo-C:H-CooNa = 10 g/l.

Hoa tan 1 g = 0,1 g natri salixylat (HO-CgH4-COOMa) trong 100 ml £ 1 ml nudc. Bao quan dung dich
trong chai thuy tinh ho&c chai polyetylen. Chudn bi dung dich mdi trong ngay |am thi nghiém.

3.6 Nitrat, dung dich chuan géc, o = 1 000 magil.

Hoatan 7,215 g + 0,001 g kali nitrat (KNO3) (trudc d6 da sdy kho & 105°C it nhat la 2 gid) trong khoang

750 ml nudc. Chuyén toan bé lugng dé sang binh dinh muc dung tich 1 it va thém nudc cho tdi vach.
Bao quan dung dich trong chai thuy tinh khéng qua 2 thang.

3.7 Nitrat, dung dich chudn, py = 100 mg/l.

Dung pipet 1dy 50 mi dung dich chuin géc (3.6) cho vao binh dinh mic dung tich 500 ml va thém nudc
cho tdi vach,

Bao quan dung dich trong chai thuy tinh khéng qua 1 thang.
3.8 Nitrat, dung dich chuan, gy =1 mg/l.

Dung pipet lay 5 ml dung dich nitrat chudn (3.7) cho vao binh dinh mic dung tich 500 ml. Thém nudc
cho tdi vach. Chuén bi dung dich méi cho méi Idn thir nghiém.

4 Thiét bi
Cac thiét bi phong thi nghiém théng thueing, va

41 Pho ké, co thé do ¢ budic s6ng 415 nm va duoc gan cac cuvet co db dai quang hoc la 40 mm hoac
50 mm.
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42 Bat bay hoi cé dung tich 50 ml. Néu bat con mdi hoac it khi s dung thi trudc khi dung phai trang
k§ v&i nudc va rira theo qui trinh ghi trong hai doan diu cla 6.3.2.

4.3 Nb&i cach thuy, co thé dung it nhat |a sau bat bay hoi (4.2).

4.4 Nbi cach thuy, ¢o thé diéu chinh nhiét db t6i 25°C +0,5°C

5 Lay mau va mau thu

Gac méu thi nghiém duoc 1dy vao cac chai thuy tinh va phai tién hanh phan tich cang som cang 16t ngay
sau khi |y mau. Nhiéu loai mau thir co thé bao quan trong khodng tir 2°C va 5°C , nhung phai kiém tra

dé khang dinh déi vai mai loai mau.

6 Tién hanh thur

Canh bao - Qui trinh nay doi hoi tai viéc sir dung cac axit sunfuric dam dac, axit axetic, natri
hidroxit va cac dung dich natri nitrua. Khi tiép xuc véi ching, phai bao vé mat va mang quan

40 bao hé. Khéng bao gié dugc diing miéng dé hut chung.
6.1 Phan mau thu

Thé tich phén mau thir I6n nhat co thé dung dé xac dinh néng dé nitrat Ién dén pN = 0,2 mg/l 1a 25 ml,
S0 dung cac phdn mau thu nho thich hop dé cho cac néng db nitrat cao hon. Trugc khi ldy phéan mau
thir, dé mau thir chira cac chat huyén phi lang xudng, quay li tam hoac loc qua gidy loc sgi thuy tinh
sach. Trung hoa mau co dé pH lan hon 8 bang axit axetic (3.2) truoc khi lay phén mau thi.

6.2 Thir mau trang

Tién hanh thd méu trang song song voi viéc xac dinh, dung 5,00 ml £ 0,05 mi nudc thay cho phan méu

thir dé hap thu do dugc la Ag.
6.3 Hiéu chuan
£.3.1 Chudn bj day dung dich hiéu chuan

Dung buret cho 1, 2; 3; 4 va 5 mi dung dich nitrat chuén (3.8) twong ung vai lugng nitrat hodc m(N) = 1.
2:3: 4va5ug vao mot loat cac bat bay hoi sach (4.2).
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6.3.2 Phattrién mau

Thém 0.5 ml + 0,005 mi dung dich natri nitrua (3.4}, va 0.2 ml + 0,002 ml axit axetic (3.2). DE yén it nhat
5 phit va sau dé dé bay hoi hén hop cho dén kho trong noi cach thuy dang séi (4.3). Thém 1ml =
0.01ml dung dich natri salixylat (3.5}, tron déu va cho bay hoi hén hop dén khé 1an nira. Lay bat ra khoi
noi cach thuy va dé ngudi bat dén nhiét dé phong.

Tham 1ml + 0.01ml axit sunfuric (3.1) va hoa tan can trén bat bang cach lac nhe. Pé hén hop lang trong
10 phut. Sau d6 thém 10 ml = 0.1 ml nuge, tiép theo 1a 10 mi £ 0,1 mi dung dich kiém (3.3).

Chuyén hén h;eﬁ sang binh dinh mirc dung tich 25 ml nhung khéng d6 dén vach. Dat binh nay vao néi
cach thuy (4.4) & 25°C + 0.5°C trong 10 phit + 2 phit. Sau dé 1ay binh ra va them nudc cho t6i vach.

6.3.3 Do phé
P

Do dé6 hap thu cua dung dich 6 415 nm trong cac cuvet co chiéu dai quang hoc la 40 mm hodc 50 mm

dung nudc cat lam dung dich déi ching. do hap thu do dugc 13 A; don vi.

Chu thich - Cac phép thir cho thdy rang d6 hép thu cla cac dung dich co mau gn dinh it nhat la sau 24 gid.

634 Dung dé thi chuan

Bang cach |dy do hép thu cla timg dung dich hiéu chuan trir di d hép thu cua dung dich trang. Dung dd
thi chuan cua dd hip thu dua vao khdi lugng nitrat, m(N) pg. Kiém tra dutng thang ctia dé thi va dudng
dé phai di qua diém géc. Néu db thi khéng phai la duong thang thi phai lam lai hiéu chuan.

6.4 Xac dinh

~=ing pipet ldy phan mau thur da chon (6.1) thé tich V ml sao cho luong mau chira mét lugng nito cla
nitrat & trong khoang m{N} = 1ug va 5 ug cho vao mét bat bay hoi nho (4.2).

Sau dé tién hanh theo 6.3.2va 6.3.3.
6.5 Hiéu chinh dé hap thu cla phan mau thu

Néu do hap thu cia phan mau thi & budc séng phan tich da dugc biét, hoac con nghi ngo co gay nhiéu
(c6 thé xuat hign déi véi mau c6 do mAu cao), tién hanh thao tac theo 6.3.2 va 6.3.3 trén cung mot phén
miu thir véi luong gap doéi nhung khéng bé sung thém dung dich natri salixylat. 6 hap thu do duoc la A
don vi.
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7 Biéu thj két qua
7.1 Tinh toan két qua

Tinh d6 hap thu cua nitrat trong phdn mdu thi, A, theo céng thic:
A= As - Ay

hoac, khi da chinh dd hap thu cda mau thir thi tinh theo:
Ar=As - Ap - Ay

trong ca hai cong thac, As, An, A, lién quan t6i mau thd, mau thi trang va dé hdp thu hiéu chinh tuong
ung (xem 6.2, 6.3.3 va 6.5).

Soc khdi luong nitrat, mIN), bang microgam tuong (mg véi dd hap thu Ar tir d6 thi hidu chudn (6.3.4).

-
Ham lugng nitrat trong mau thir py bang miligam trén Iit, tinh theo cdng thic sau :
%
trong dé V1 thé tich cba phdn mau thi, tinh bang mililit,
Bang 1 - Bang chuyén dai
Mitrat c(NO,) J[ONO, On
' mmol/l mg/| ma/l
ciNoy) = 1 mmol/l 1 62 14,01
ehos = 1 mg/l 0,0181 : 1 -' 0,226
ﬂ
AN =1 mg/l 00,0714 4 427 1

Thi du:

s = 1 mg/l tuong duong vai on = 0,226 ma/l.
7.2 D¢ lap lai va dé tai lap"

D0 lech chuan cla do lap lai va dé tai 1ap duoc cho trong bang 2.

"' Thong tin tis lién phéng thi nghiém cla Anh do bdn phéng thi nghiém tham gia.



8 Bao cao két qua

Bao cao két qua bao gdm cac théng tin sau:

a) ghitham khao tiéu chuén nay:

b} nhan biét chinh xac mau thir;

c) cac chi tiét bao quan mau thir trudc khi phan tich;

TCVN 6180 : 1996

d) néu dd lap lai thu dugc cua phong thi nghiém khi phan tich theo phuong phap nay:

e} k&t qua biéu thi N theo miligam trén lit, hodc oo, theo miligam trén lit, hoac c(no:) theo milimol

trén lit:

f) bat ky sai léch nao so vdi trinh tu hoac bat ky tinh hudng nao cé thé anh hudng tdi két qua.

Bang 2 - D$ léch chuan cua do lap lai va do tai lap

Mau thu Ham lugng nitrat I[ Thé tich phan | 6 léch chuan™ | N
oN | mautht | D6 Iap lai D6 tai lap
mg/l mi mg/l ma/l
Dung dich chun (mAu thr | 0,00 25 0,001 - 0,005 -
trang)
Dung dich chudn 0,20 25 0,003 - 0,011 0,005 - 0,011
LI'slu’r;':tlc s6ng 4 40 1.0 0.07 - 0,22 0,07 - 0,48
Nudc song 89,18 0.5 0,13 -0,54 0,16 - 098
Nudc sbng 10,0 0.5 ] 0.06 - 0,09 006-012
*) Cac giatri cap n.-r.:e‘it va thap nhat tir thuc nghiém. TAt cac cac gia tri ¢6 9 bac tu do.
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Phu luc A

(qui dinh)

Anh huéng clia cac chat khac 1én phuong phap xac dinh nay"

Lugng chat khac Anh hugng clia chat khac theo ug N
Chat khac (biéu thi theo don | co trong 25 mi trong 25 ml phan mau thdr
vi cua chat ghi trong ngoac) phan mau thur
ug m({N} = 0,00 pg mi{N) = 5,00 pg
1g ug
Natri clorua (Cl —) 10 000 +0.03 - 0,73
Matri clorua (Cl =) 2 000 + 0,01 -0,186
Natri hidro cacbonat (HCO; ) L S -0,52
Natri hidro cacbonat {HCDB_} 2400 =R =#18
Natri sunfat (S04 ) 10 000 + 0,04 + 0,16
Nalri octophotphat (PO, 1000 +0.30 ~0,73
Natri octophotphat (PO.*) 100 + 0,11 + 0,17
Matri silicat (SiOg) 250 + 0,15 + 0,30
Canxi clorua (Ca) 5 000 +0,23 + 0,38
Canxi clorua {Ca) ! 2 500 + 0,02 -0,14
Magie axetat (Mq) j 5 000 +0.,14 +0,29
Magie axetat (Mg) i 2 500 - 0,05 +0,12
Sat (1ll) suntat (Fe) 20 + 0,08 -0,02
Mangan (ll) suntat (Mn) , 20 + 0,92 + 0,99
Mangan (1) sunfat (Mn) .' 5 + 0.05 +0,13
“ém sunfat (Zn) 20 - 0,02 + 0,07
Béng suntat (Cu) 20 + 0.03 +0.19
Chi axetat (Pb) 20 +0,02 + 0,07
Nhém suntat (Al) 20 0,00 - 0.02
Kali florua (F-) 20 - 0,07 - 0,06
Amoni clorua (NH; theo N) 500 -0,12 -017
Kali xyanua (CN) 20 >I + 0,15 +0.01
Ure [CO(NH:)2] 50 | + 0,04 +0,13

MEu chat khac khéng gay nhidu, anh hudng (95%) udc tinh phai 13

+ 0,16 & m(N} = 0,00 ug
= 0,20  m{MN) = 5,00 ug

""" Céac sd lidu do Anh cung cép

ENa




