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L&i néi dau

TCVN 6181-3:2015 hoan toan twong duwong véi ISO 6703-3:1984 da duoc

ra soat va phé duyét lai vao nam 2012 véi bd cuc va ndi dung khéng thay doi.
TCVN 6181-3:2015 do Ban ky thuat tiéu chuan quéc gia TCVN/TC 147 Chét
luong nuéce bién soan, Téng cuc Tiéu chuan Po lwéng Chét lwong dé nghi, Bo
Khoa hoc va Céng nghé cong bb.

B tiéu chudn TCVN 6181 (ISO 6703), Chét luong nute — Xéc dinh xyanua gdm
c4c tiéu chudn sau:

- TCVN 6181-1:1996 (ISO 6703-1:1984), Phln 1: X4c dinh xyanua tbng;

- TCVN 6181-2:2015 (SO 6703-2:1984), Phan 2: X4c dinh xyanua d& gidi phéng;

~ TCVN 6181-3:2015 (1ISO 6703-3:1984), Phan 3: X4c dinh xyanogen clorua.
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Chéat lwong nwéc - Xac dinh kyanua -
Phan 3: Xac dinh xyanogen clorua
Water quality — Determination of cyanide —

Part 3: Determination cyanogen chloride

CANH BAO: Cin chi y t&i ddc tinh cuia Xxyanua va phai diic bigt cdn trong khi xt ly xyanua va
cic dung dich ciia ching.

T4t ci moi thao tac phal thye hign trong ta hit. Tranh tiép xtGe v&i da va mét. Khi hat fudn ludn
sir dyng pipet an toan (pipet cé qua bép). Viéc khir dg¢c cdc miu va cic dung djch cé chiva
xyanua hay céac kim loal njing tuan theo cac quy dinh cla co quan quén ly ¢6 thdm quyén.

Céc héa chit khic duge quy dinh trong tiéu chun nay ddu nguy hal, vi dy nhw pyridin.

1 Pham vi ap dyng
Tidu chudn nay qui dinh phuwong phap xéc dinh cdc xyanua theo xyanogen clorua trong nurére (xem Didu 2).
Phtromg phap o6 thd 4p dyng 68 xac dinh ndng d6 xyanogen dorua trong khodng tir 0,02 mg/L 6én 15 mgA..

Nhidu ion va cac hop chit dwoc list k& trong Bang 1, néu ching tdn tai ddc iap hay két hgp & ndng dd
cua ching & trén ndng dd gidi han 6a quy dinh thi gy cdn tré dén phwong phap (danh sach nay chwa
néu d3y du cAc chét gay can trd).

Sw ¢6 m3t clia cac andehyt, vi dyu formandehyt iam chi s8 xyanua thdp do hinh thanh xianohydrin.
Bang 1 - Chét can tr&

Chét can tré Nbdng 4 giél han

mg/L

lon sunfit 1000

lon polysunfit 300

lon sunfit va palysunfit 1000

lon sunfit 500

lon sunfat 1000

lon thioxyanat 1000

Clorua (nguyén té) | 250
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2 Thuét ngir dinh nghia

Tiéu chuin nay ap dung c4c thuét ngl dinh nghla sau:

21

Xyanogen clorua (cyanogen chloride)

Sén pham phan mg d4u tién khi cac hgp chét xyanua bj clo héa.

Xyanogen clorua & mt khi va chi hda tan it trong nudc, nhng c6 ddc tinh cao ngay ¢a & ndng d6 thép.

3 Nguyén tic

Dung dich thiéc (II) clorua dugc bd sung vao miu va 18] cudn xyanogen clorua da gidi phéng & pH = 5,4
va nhiét d6 phong bang 16i cuén theo mdt dong khi vao dung dich hép thy c6 chira pyridin/axit bacbituric.
Xéc dinh ndng dd xyanogen clorua bing do quang.

4 Thuéc thir

T4t ca cac thubc thir dat cAp phéan tich dugc cong nhan va nude duge sir dung 1a nwdc cdt hodic nude
da loai ion.

4.1 Axit clohydric, dung dich, p= 1,12 g/mL.

4.2 Axit clohydric, dung dich, c(HC!) = 1 mol/L.

4.3 Thiéc (lI) clorua, dung dich.

Hoéa tan 50 g thiéc (Il) clorua ngdm hai phén tir nwéc (SnClp.2H,0) trong dung dich axit clohydric (4.2)
v3 cOng pha lo&ng bé&ng dung dich axit clohydric t&i 100 mL.

Chuén bj dung dich m&i hang tuln.
4.4 Natri clorua, dung dich, ¢(NaCl) = 0,5 moliL.
4.5 Natri hydroxit, dung djch, c(NaOH) = 0,4 molil..

4.6 Pyridin/axit bacbituric, dung dich.

Cho 3 g axit bacbituric (C4H«N203) vao binh dinh mirc mét vach dung tich 50 mL, trdng thanh binh bang
legng nurérc vira dG dé lam Am axit bacbituric, thém 15 mL pyridin (CsHsN) va khudy cho t6i khi trdn d8u.
Thém 3 mL dung dich axit clohydric (4.1) va pha loang t&i vach bing nwéc.

Bao qeran qua dém trong ti lanh va néu cin, loc d& loai bé moi axit bacbituric khdng tan.

Dung dich 8n dinh khodang mét ngay néu dugc bdo quan trong téi va khodng mét tuldn néu dwoc bdo
quan trong td lanh,
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4.7 Kali xyanua, dung dich tiéu chuln tuong trng véi 10 mg CN/L.

Haa tan 25 mg kali xyanua trong dung dich natri hydroxit (4.5) va pha lodng t¢i 1000 mL trong binh dinh
mirc mdt vach bdng chinh dung dich natri hydroxit nay.

Chuin héa dung dich nay bing chudn dd v&i dung dich bac nitrat (4.8) ngay trwéc khi sz dyng hoic
hang ngay, néu tién hanh mdt s6 legng 16n cac phép thi.

4.3 Bac nitrat, dung dich c{AgNO3) = 0,01 mol/L.

Bao quan trong chai téi mau.

4.9 Dung dich dém, c6pH = 54.

Hoda tan € g natri hydroxit trong khoang 50 mL nwéc, thém 11,8 g axit sucxinic (C4HeQ.) va pha loéing
b&ng nuéc t&i 100 mL. -

'4.10 Cloramin-T, dung dich.

Hda tan 0,5 g cloramin-T ngdm ba phan t&r nwée (C;H;CINaNSO,2.3H,0) véi nwéc trong binh dinh mirc
mdt vach 50 mL va pha loang t&i vach biing nuéce.

Chudn bj dung dich mé&i hang tudn. Kiém tra tirng mé cloramin-T dya theo dudng hiu chuén.

5 Thiét bj, dyng cy

Thiét bj, dyng cy ciia phéng thir nghigm théng thudng, va

5.1 Binh chuwng cét 3 cb, dung tich 500 mL, c6 cac chd néi hinh non chudn (cd gia 29/32, cac cb bén
canh 14,5/23 nhw d3 néu trong Hinh 1).

5.2 Binh hép thy, bdo v& chit Idng chay ngugc, bdng thily tinh x8p G1 (xem Hinh 2).
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Kfch thuég tinh bang miiimet

BoOng j

thiiy tinh

Hinh 2 - Binh hép thy
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Hinh 4 - Phéu ldy miu 10 mL

Hinh 3 — Phéu tich

— e -

Hinh 5 — Phéu 14y mau 1 mL
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5.3 Phéu tach’ dung tich 100 mL (xem Hinh 3}.

5.4 Phéu Iy miu' dung tich 10 mL (xem Hinh 4).

5.5 Phéu lAy mau’ dung tich 1 mL (xem Hinh 5).

5.6 Binh dinh mic, dung.tlch'25 mL, 50 mL, 250 mL va 1 000 mL.
5.7 Lwulwgng ké

5.8 May do quang, v&i cuvet c6 chidu dai quang 10 mm.

6 Lay miu va mau

Déi voi cac ndng d6 xyanogen clorua di tinh nhé hon 0,15 mgiL, Iy m&u bang phéu tach (5.3). Béi véi cac
ndg d6 dy tinh giva khoang tir 0,15 mg/L dén 1,5 mgiL, 4y mAu trong ph&u 14y mAu 10 mL (5.4) va dbi véi
cac ndng d6 di tinh & gitra khoang tir 1,56 mg/L dén 15 mg/L, I4y mAu bang ph&u 14y mau 1 mL. (5.5).

Tién hanh 14y miu bing cich nhiing ngap phéu thich hp vao nwée dé Iy miu (déng van ngét bén
dui bd mat nwée). Néu siv dung phéu tach (5.3), cho 5 mL dung dich thiée (I1) clorua (4.3) vao phéu
trurdrc khi 14y mau. Nt ngay phéu,

Néu sz dyng mét phéu 14y méu (5.4 hoac 5.5) d& Iy méu, cho 5 mL dung dich thiéc (11 ciorua (4.3) vao
ph8u tach (5.3) va pha lodng bang nwéc t&i 100 mL.

Trang ph&u I4y miu (5.4 hodc 5.5) bing nuréc va cho nwéc d6 vao trong phdu tach (5.3). M& van ngét
cta phéu tach the nhét, sau d6 m& van ngét clia phéu Iy miu thdp hon, cudi cing mé van ngét clia
phu cao hon. Sau khi nwéc chdy ra khéi van ngat 1y mau khodng 20 mL, déng van ngét cla phéu
tach, bd phéu Iy méu va nat ngay phéu tach.

Phan tich miu cang s&m cang tét. Néu can bo quan thi git» mAu trong ti va chd mat.

7 Céch tién hanh

7.1 Téach xyanogen clorua

Cho binh hép thy (5.2) vao cd gitra clia binh chirng ct ba ¢b (5.1) va rét 2 mL dung dich dém (4.9),
3 mL dung dich pyridin/axit bacbituric (4.6), 8 mL dung dich natri clorua (4.4) va khoang 8 mL nwéc vao
binh hép thy. (Dung dich hip thy nay c6 thé dugc trén ddu, trudrc khi st dung, trong binh téi mau; dung
dich hén hgp nay 8n dinh khoang vai ngay & nhigt do phang).

N&i binh hép thy véi bom va didu chinh déng khi téi khodng 40 L/h. Cho phéu tach (5.3) vao mdt cb bén
va mét phéu khdc (5.4 hodc 5.5) v&i cd bén thiz hai. R6t 10 mL dung djch dém (4.9) vao binh nén. M&

' Céc thé tich chiét clia phdu 14y miu (5.4 va 5.5) va phu tich (5.3) phai duge x4c dinh trudre khi sir dyung.

10
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van ngét ctia phéu tach va di chuy&n nit ¢in than dé cho khi di vao. Kni phéu tach rdng, b nit va trang
phu bing mét lugng nwéc nhd.

Sau 1 min, déng van ngat ctia phéu tach, sao cho ddng khi di vao binh nén qua phéu cdn lai.

Sau 20 min, thdo bd phan ndi cung cap khi. Chuyén cac thanh phin chira clia binh hdp thy vao binh
dinh mc, trang binh bding mgt phan nwéce rdt nhd, pha lodng téi vach va trdn déu.

7.2 Phép ther tring

Tién hanh phép the triing song song véi phép xac dinh, st dung ciing ioai thuéc thir véi ciing lvong va
theo cuing mot quy trinh, nhwng thay miu thir bing nuéec.

7.3 Xéc dinh

Ngay sau khi tach xyanogen clorua (khéng qua 10 min}, do d4 hép thu clia dung dich hip thu & 578 nm,
st dung dung dich thir trdng (7.2), 1am dich 1éng chuln.

7.4 Chusn bj d8 thi hidu chuln

7.41 Chudn bi dung chuin phi hop

St dung pipet chuyén 2 mL, 5 mL, 20 mL va 25 mL, (4n luot, dung dich kali xyanua tiéu chudn (4.7) vao
trong mdt day bdn binh dinh mirc mét vach dung tich 250 mL (5.6). Pha lo&ng t&i vach bdng dung dich
natri hydroxit (4.5) va tron déu.

St dyng pipet chuyén 10 mL timg dung dich nay vao binh djnh mic mét vach dung tich 25 mL (5.6) va
vira thém vira trgn 2 mL dung dich dém (4.8), 4 mL dung dich axit clohydricric (4.2) va 1 mL dung djch
clororamin-T (4.10). Bong not binh va d& yén 5 min + 1 min.

Thém 3 mL dung dich pyridin/axit bactiburic (4.6) pha lodng t¢i vach bing nuwéc va trdn ddu.

7.4.2 Phép do quang

Do dd hép thy clia tirng dung dich & 578 nm trong ngn do c6 chidu dai quang 10 mm dia theo dung
dich chu&n?. Tién hanh cac phép do 20 min + 5 min sau khi thém dung dich pyridin/axit bacbituric.

7.43 Dung dd thj

Dyng 4 thj cia dd hap thy dya theo cac ham lugng xyanua cla dung dich, tinh bing miligam. Twong
quan gitra 3 hép thy va ndng d6 I1a tuyén tinh. Thudng xuyén kim dd thi, dac bigt, néu sir dyng cac goi
h6a chit méi.

Kiém tra cac gid tri tuy&t dbi ctia d& thj hiéu chun bang chuln dd dung dich tidu chuln hiéu chuin bing
dung djch bac nitrat,

2 Chudn bj dung dich chudn nay si dyng 10 mL dung dich natri hydroxil {4.5) thay cho dung dich cét i&i cubn.

11
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8 Bidu thj két qua
N&ng dg xyanogen clorua, tinh béng miligam trén lit, dwgc tinh theo Cang thirc:

2,36xmx1000
vV

Trong d6:
m 14 ham lvong xyanua doc ti dwéng higu chudn, tinh bing miligam;
¥ 14 thé tich cia miu, tinh bang mililit;
2,36 13 ha sb chuyén ddi dé bidu thi xyanua theo xyanogen clorua.

Bao cdo cac két qua tinh béing miligam trén lit.

9 P§chum

Phwong phap nay 13 khéng thich hep dbi v&i phép thir lién phong thtr nghig¢m vi khéng th& chudn b) va
phén bd cac dung dich xyanogen clorua 4n dinh.

10 Béo cdo thir nghiém

B4o cao thir phai bao gdm céc thdng tin sau:

a) Vién din tiéu chudn nay;

b) Céc két qua va don vi duoc siv dung;

c) Moi d4u hitu bét thudrng duge ghi nhan trong qua trinh xéc dinh;

d) Céc chi tiét caa moi quy trinh khdng quy dinh trong tiéu chuln ndy, hogic céc chi tiét bt thwemg khac
1am dnh hwdng dén két qua.

12
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Thw myc tai ligu tham khao
{11 Mertens, H., Z.f. Wasser und Abwasser— Forschung, 8 (1976), pp. 183 - 195.

[2]1 Mertens, H., Vom*Wasser, 52 {1979), pp. 61 - 74.
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