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L&i n6i dau

TCVN 6181-2:2015 hoan toan twong duwong véi ISO 6703-2:1984 da dugc
ra soat va phé duyét lai vao ndm 2012 véi b cuc va ndi dung khéng thay dbi.

TCVN 6181-2:2015 do Ban k¥ thuat tiéu chuin quéc gia TCVN/TC 147 Chét
luong nuwéc bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do luwdng Chét lwgng dé nghi, Bd
Khoa hoc va Céng nghé céng bé.

B¢ tiéu chudn TCVN 6181 (ISO 6703), Chét lugng nutc — X4c djnh xyanua
gdm c4c tiéu chuin sau:

- TCVN 6181-1:1996 (ISO 6703-1:1984), Phan 1: X&c dinh xyanua tang;
- TCVN 6181-2:2015 (ISO 6703-2:1984), Phéin 2: X4c dinh xyanua dé& gidi phéng;

- TCVN 6181-3:2015 (ISO 6703-3:1984), Phan 3: Xac dinh xyanogen clorua.

TCVN 6181-2:2015



TCVN 6181-2:2015

L&ri gidri thigu
Xyanua ¢6 thé c6 dang & trong nudc & dang axit xianhydric (axit xiandric), cac ion xyanua va cac phic
xyanua. Nhiing hop chét nay o6 thd duge x4c dinh theo xyanua tdng hadic xyanua dé giai phéng. Néu cac

hop chét xyanua da b clo héa, thi xyanogen clorua (CICN) dugc tao ra va hep chét nay phai dwc xac dinh
riéng.

Céc phwong phép dé cap trong TCVN 8161-1 (ISO 6703-1), TCVN 8161-2 (ISO 6703-2) va TCVN 8161-3
(ISO 6703-3) Ia thich hop d& kiém soat chét lvgng nwdc va dé kiém tra nudc thai do thi va nude thai cong
nghiép. Cac phwong phap nay phu hop véi ky thuat c6 sn dé phan giai cac xyanua trong tram x& ly va
dugc diya trén sy tach cla hydro xyanua da gidi phdng (ho&c trong tredng hgp TCVN 6181-3 (ISO 6703-3),
|a clia xyanogen) do cAt 16i cudn béing khi mang.

Tiéu chudin nay bao gdm bén myc. Myc mét v& su gidi phéng va hép thy clia hydro xyanua. Ba myc cdn lai
1a cac phuwong phap thay thé dé xac dinh dinh lwgng cac ion xyanua, nhw sau:

- Phuong phap do quang phd béng pyridin/axit bachituric (muc hai).
- Phuwong phap chuén d s dung higu ng Tyndall {(myc ba).
- Phueng phéap chuén db st dung chét chi thi (muc bén).

Céc quy dinh ky thuat cla ba phuong phap thay thé 12 cin thiét vi m3i phuong phap ¢ vu diém va
nhuwoc diém. C6 thé trich dén lwu v khi ap dung trong tt ¢a cac tredng hop.

Kha nang 4p dung cla tirng phirong phap dwoc md ta trong Diéu 8, Pidu 16 va Diéu 24.

CHU THICH: Do phan teng clia c4c hoa chét ¢6 chira xyanua hodc cac chét tao xyanua khac nhau, nén khong
thé chi rd mdt phrong phap duy nhét dé xac dinh dinh lwgng cac ion xyanua.
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Chat lwgng nwéc - Xac dinh xyanua -
Phan 2: Xac dinh xyanua dé giai phéng
Water quality - Determination of cyanide -

Part 2: Determination of easily liberatable cyanide

CANH BAO: Cin cha y t&l ddc tinh cua xyanua va phai diic biét than trong khi xir ly xyanua va
céc dung dich cia ching.

T4t c4 mol thao tic phal thyre hign trong ti hat. Tranh tiép xiGc vé&i da va mét. Khi hat ludn ludn
st dyng pipet an todn (pipet cé qua bdp). Vigc khir déc cdc miu va céc dung djch cé chiva
xyanua hay céc kim loal ndng tuin theo cic quy djnh cla co quan quan ly cé thim quyén.

Céc héa chét khéc dwee quy dinh trong tiéu chun nay d&u nguy hal, vi dy nhu pyridin.

1 Pham vi ap dyng
Tiéu chun ndy quy dinh ba phurong phap xac dinh xyanua d& gidi phéng trong nwéc (xem Didu 2).

Céc phuong phép nay cb thé &p dung cho nudc chira xyanua dé gidi phéng (tinh theo ion xyanua) nhd
hon 50 mg/L, va ndng a6 xyanua tdng (tinh theo ion xyanua) nhé hon 100 mg/L, nhung ndng dd cao
hon ¢6 thd xéc dinh béing céch pha lo&ing méu thich hop.

Céc phuong phap va cac khoang teong (ng clia ham legng xyanua dé& gidi phong phii hgp nhw sau:
— Phuong phap do quang v6i khoang pyridin/axit bacbituric tr 0,002 mg dén 0,025 mg xyanua;

~ Phuwong phép chudn dd sir dyng higu (rng Tyndall: > 0,005 mg xyanua;

- Phuong phéap chuén dd s dyng chét chi thi: > 0,05 mg xyanua.

Céc ion va hop chit s& gy cén tré cho phép x4c dinh. Cac chét nay dugc néu trong Bang 1, va cac ndng
40 & dudi ndng d6 néu trong Bang 1 thi ching khéng gay can trd. Néu chung tdn tai ddc 1ap hay két hep
ma ndng dd clia ching & dwéi ndng 9 gidi han thi s& khdng gy cdn trd cho viée tach hydro clorua. Béng
ndy vin chwa néu ddy aU cac chét gy cén trd.
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Bang 1 - Chit cin tré

Chét can tro Nbng 46 giéi han
mg/l
lon sunfit 1000
lon polysunfit 500
lon sunfit va polysunfit 1000
lon sunfit 500
lon thiosunfat 1000
lon thioxyanat 1000
lon cacbonat 1000
lon xyanat 1000
lon nitrat 500
lon nitrit 500
lon amoni 2000
lon s&t (1) va sét (1) 5000
lon ddng (II) 100
lon niken (I1) 50
lon bac 50
lon thiy ngén 50
lon cromat 300
Axit propionic 1000
Phenola 1000
Antraxen 100
Naptalen 100
Anisaldehyt 10
Piperonal 10
Pyrol 100
Pyridin 10
Clo {nguyén t8) 250
Hydro peroxit 10
lon peborat 10

Néu b4t ky chét can trd nao nao cb ndng do gidi han bj vrgt qué, phai pha loang méu véi nuérc cét,
trurére khi lam 8n dinh (xem Didu 6).

Céac mudi xyanua (phirc pentaxyano véi sét), khéng thé bj phéa hly béi sy clo héa trong c4c didu kién binh
thwomg clia qua trinh xi Iy nwdc thai, phan hiy mdt phan (t6i 50 %), gidi phdng axit xianhydric trong céc
didu kién quy dinh. Néu dy tinh & loai trir cac mubi xyanua, phai sl dung quy trinh @& qui dinh trong
Didu 6 va 7.1. Tuy nhi&n, phuong phap ndy chi duoc ap dyng khi ndng 8 clia ion ddng trong méu nhé
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hon 1 mg/L. Sy c6 mit clia cac andehyt, vi dy formandehyt, c6 thd cho cac gié trj xyanua thip hon vi sy
tao thanh xyanuahydrin.

2 Thudt ngi? dinh nghia

Tiéu chudin ndy ap dung céc thust ng®, dinh ngha sau:
21

Xyanua dé giii phong (easily liberatable cyanide)

Xyanua tir céc chét o6 nhém xyanua va axit xianhydric co thé do &p suét hoi & pH = 4 va nhiét dd phong.

Céc chét nay bao gdm ca cac xyanua ma s bj clo héa, d4c biét 12 axit xianhydric, xyanua cla kim loai
kidm, kidm thd va céc phirc xyanua clia kém, cadmi, bac, déng va niken. Cac phirc xyanua ndy khdng
bao gdm cA céc phirc xyanua clia sét va coban, nitrit, xyanat, thioxyanat va xyanogen clorua.

Muc mét — Giai phéng va hdp thy hydro xyanua

3 Nguyén tic

Gil phéng hydro xyanua tir miu bdng cach xi ly & pH = 4 vé&i axit kém kim loai va EDTA. L6i cuén hydro
xyanua theo mét ddng khdng khi di vao binh hip thy c6 chira dung dich natri hydroxit.

4 Thubc ther

T4t ca cac thube thir dat cdp phan tich dugc cong nhan va nwéc duge siv dung 1a nwée ct hodc nudc
da loai ion.

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

4.2 Axit clohydric, dung dich, ¢(HCI} = 1 mol/L.
4.3 Natrl hydroxit, dung dich, c(NaOH) = 1 mol/L.
4.4 Natri hydroxit, dung dich, c(NaOH) = § mol/L.

4.5 Thiéc(ll) clorua, dung dich.

Hoa tan 50 g thiéc (Il) clorua ngam hai phan t& nwéc (SnCl,.2H,0) trong 40 mL dung dich axit clohydric
(4.2) va pha lo&ing béng nwéc téi 100 mL.

Chuén bj dung dich mé&i hang tuén.

4.6 Phenolphtalein, dung dich, chira clorofom.

Hda tan 0,03 g phenolphtalein trong 90 mL etanol va thém 10 mL clorofom.
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4.7 Dung dich' kém sunfat va cadmi sunfat

Hda tan 100 g kém sunfat ngadm by phan tl nwéc (ZnS0,.7H,0) va 100 g cadmi sunfat ngdm tam phén
tlr nerére (3CdS04.8H,0) trong nwrére va pha loéing bing nuwée aén 1 000 mL.

4.8 Dung djch dém, pH = 4,0.

Hoa tan 80 g kali hydro phtalat (CsHsKQ4) trong 920 mL nuée 4m.

4.9 EDTA, dung dich.

Hoa tan 100 g axit etylendinitrilotetraaxetat, muéi natri ngam hai phan tr nwéc (CioH1aN2Na,0s.2H,0)
trong 940 mL nwéc 4m.

4.10 Bt kém

5 Thiét bj, dung cu

Thiét bi, dung cy cla phang thir nghiém théng thuding, va

5.1 Thiét b| tich hydro xyanua bing cét 16i cudn
Thiét bi mé ta & Hinh 1, hoac thiét bi twong dwrong dwoc khuyén nghi va gdm cac thanh phén sau:

5.1.1 Binh chwng cit 3 ¢8, dung tich 500 mL, c¢6 c4c ch8 néi hinh nén chudn (¢ gitra 28/32, cac cd
bén canh 14,5/23).

5.1.2 Binh sinh han Liebig

5.1.3 Binh hip thy, bdo vé chit6ng chdy nguge.

51.4 Phéu

5.1.5 Lwu lwong ké

5.1.6 Chal rira, dung tich 250 mL, d& loc khéng khi.

5.2 pH mét, I&p vira dién cyc thuy tinh vao cac ¢ bén canh ciia binh chung cét.
5.3 Binh djnh mirc mt vach, dung tich 25 mL, 50 mL, 250 mL va 1 000 mL.

' Mubi kém dugc thdm vao 8 cung cp kém hexaxyanoferat bén, mudi cadmi duere thém vao khi nhdn sunfit va vi higu (mg
didt khudn clia né.
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6 Liy miuva miu

6.1 Néu mAu chira céc xyanua khdng tan, cin phai dam bao sy phan bé ddng nhét clia cac chat chua
hda tan trong miu va c4c méu a4 pha lo&ng. Ngay sau khi Iy méu, thém 5 mL dung djch natri hydroxit
(4.4), 10 mL dung dich phenolphtalein (4.6) va 5 mL dung dich thiéc (Il) clorua (4.5) vao tirng lit miu
ho%ic miu da pha lodng. Didu chinh pH = 8 bang cach thém dung dich axit clohydric (4.2) hodc dung
dich natri hydroxit (4.3) tirng giot mét, aén khi nuréc c6 mau hoi @6. Didu chinh gié trj pH cla cac méu c6
d6 mau cao bing cach tong ty sau khi kiém tra bing pH mét (5.2) hodic bang gifly chi thj mau. Cuéi
cling thém 10 mL dung dich kém sunfat va cadimi sunfat vao tirng Iit miu.

Phan tich mAu cang sém cang tét. Néu cdn bdo quan thi gitr m&u & trong tdi va chd mét.

Sau khi thém dung dich kém sunfat va dung dich cadimi sunfat, c6 thd tao ra chét két tha chira
hexaxyanopherat. Do d6, mAu phai dugc d8ng nhét ngay truéc khi ldy cac phdn nhé. Néu tién hanh céc
phép xéc dinh 14p lai thi c4c phan nhd phai dwoc 14y cang nhanh cang tt d& gidm thidu thét thoat khi
hydro xyanua do sy thay ddi trang thai can béing gitra khi hydro xyanua va axit xianhydric trong pha Iéng
clia mAu @& x( 1y treéc. Néu da biét thd tich miu cAn thiét trée khi 1Ay méu thi chi nén Iy béing thé
tich ndy va tién hanh x4c dinh trén toan bd mau.

6.2 Néu mubi xyanua dugc loai khdi phép xac dinh, didu chinh lvgng dung dich thiée (1) clorua (4.5)
dugc theém vao sao cho tuong Ung véi ham lugng tac nhén oxy hoa. Dung dich thiéc (1) clorua phai
khéng dwoc virgt qua 0,1 mL déi véi timg méu.

7 Cach tién hanh

7.1 Giai phéng va hép thy hydro xyanua

R6t 10 mL dung dich natri hydroxit (4.3) vao binh hép thy (5.1.3) néi binh ndy v&i binh sinh han, néi éng
hat va didu chinh Iwu legng khi t6i khodng tir 30 L/h dén 60 L/h. R6t vao binh chung cét theo the ty
sau: 10 mL dung dich k&m sunfat va dung dich cadmi sunfat (4.7), 10 mL dung dich EDTA (4.9), 50 mL
dung dich d8m (4.8) va, 100 mL mu thi (xem Bidu 6). Didu chinh pH, kiém tra c4c gia trj cla dién cyc
thily tinh biing thém tirng giot dung dich axit clohydric (4.2) hodc dung dich natri hydroxit (4.3), cho dén
khi pH = 3,9 + 0,1. Loai bd dién cyrc thiy tinh, thém 0,3 g bt kém (4.10)? qua cb bén canh va ddy nat
binh thép cb. N&i chai rira chiva khodng 100 mL dung dich natri hydroxit (4.3) vao ph&u va didu chinh
lru legng khi toi 60 Lih. Sau 4 h, ngét cit 16i cubn. Néu ndng @8 du tinh cia xyanua thép (hon
0,1 mg/L), thd tich clia mAu c6 thd tang 18n t&i 200 mL, nhwng ndng dd cla xyanua tdng khéng dugc
qué 50 mg/L. Trong trierng hop ndy, ting thé tich cla dung dich kém sunfat va dung dich cadmi sunfat
(4.7) t&i 20 mL va clia dung dich d&ém (4.8) t&i 100 mL, va lvgng bdt kém (4.10) 161 0,6 g.

2 Néu mubi xyanua bj loal ra thi thém b1 kém.

10
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7.2 Phép thir trang

Tién hanh phép thir tring song song véi phép xac dinh, thyc hi¢n nhu cach tién hanh a4 quy dinh trong
7.1 va c4c myc hai, myc ba ho&ic muc bén, néu thich hgp thi thay miu bing nuéc khdng chira xyanua
d3 x 1y v&i cling cach nhw d6i véi miu thiy (xem Diéu 6).

7.3 Xac dinh dinh luong céc ion xyanua

Tién hanh nhe quy dinh trong muc hai (phwong phap do quang véi pyridin/axit bacbituric), myc ba
(phuong phap chudn dd xac dinh Giém cubi sir dung hiéu (rng Tyndall), hodic myc bén (phuong phép
chudin 9 sl dung chét chi thj).

Muc hai — Xac djnh céc ion xyanua - Phwong phép do quang véi pyridin/axit bacbituric

8 Kha nidng ap dung

Phuong phap ndy c6 thd ap dung cho cac dung dich hép thy c6 chira xyanua tir 0,002 mg dén 0,025 mg.
Céc dung dich hép thy chira ham lwgng xyanua cao hon cé thd dwgc pha losing véi dung dich natri
hydroxit (10.2).

Khéng &p dyng phurong phép ndy néu céc oxit clia nito hodic sunfua dioxit c6 anh hwéng dén binh hip
thy trong qué trinh tach xyanua. Céc chét gay cén tré khac k& ca céc chét gay anh hudng dén hoat
ddng ctia dung dich cloramin-T.

Ngoai ra, cc dung dich hdp thy ¢6 mau hosic dyc va céc dung dich hdp thy chira céc hop chét nhudm
khong thé phan tich dugc bdng phuong phap nay.

Xét vé kha niing gy can tr& clia céc chét nay, cac két qua nén dwc kidm tra bing chudn do véi dung
dich bac nitrat (xem myc ba va myc bén),

9 Nguyén tic

Phén (ng clia céc ion xyanua vé&i clo hoat tinh clia cloramin-T tao thanh xyanogen clorua ma s& phan
(rng v&i pyridin dé tao thanh glutacondiandehyt, sau d6, dwgc ngung ty voi hai mol axit bacbituric tao ra
thuéc nhudm mau tim ad.

10 Thubc thir
Tt ca céc thubce thir dat cip phan tich duge cdng nhan va nude st dung 1 nwée ct hodic nurdre 34 loai ion.

10.1 Dung djch dém, pH=5,4

Hoa tan 6 g natri hydroxit v&i khoang 50 mL nwéc. Thém 11,8 g axit sucxinic (CsHgO4), va pha losing v&ri
nuéc téi 100 mL.

11
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10.2 Natri hydroaxit, dung dich ¢(NaOH) = 0,4 mol/L.
10.3 Kali xyanua (KCN)

10.4 Cloramin-T, dung dich.

Hoa tan 0,5 g cloramin-T ng&m ba phén tr nuwéc (C;H;CINNa0,S.3H;0) véi nwréc trong binh dinh mirc
mét vach dung tich 50 mL va pha lodng ¢ho t&i vach.

Chuén bi dung dich mé&i hang tuén.

10.5 Pyridin/axit bacbituric, dung dich

Cho 3 g axit bacbituric (C4HsN20;) vao binh dinh mirc mét vach dung tich 50 mL, n¥a thanh binh v&i mt
leong nuréc vira di a8 1am Am axit bacbituric, thém 15 mL pyridin (CsHsN) va khudly t6i khi trdn ddu. Them
3 mL axit clohydric (4.1) va pha loding bing nwéc cho téi vach.

Bao quan qua d&m trong ta lanh, néu cin loc dé loai bd moi axit bacbituric khéng tan.
Dung dich &n dinh mét ngay néu dwgc bao quan & noi tdi, khoang mét tudn néu bao quan trong td lanh.
10.6 Kali xyanua, dung dich tiéu chuéin tvong duong véi CN 10 mg/L.

Hda tan 25 mg kali xyanua trong dung dich natri hydroxit (10.2) va pha lo8ng vé&i clng mét dung dich
natri hydroxit d&n 4 000 mL trong binh dinh mlc mjt vach.

Chuén héa dung dich ndy béng cach chudn d véi dung dich bac nitrat (18.1), ngay treéc khi sl dung
hoc hang ngay néu tién hanh sé lwgng lén phép xéac dinh.

11 Thiét bj, dung cu

Cac thiét bi, dung cu phong thiz nghiém théng thwérng va:

111 Quang ké, v&i cuvet cb chidu dai dwong quang 12 10 mm.

12 Caéch tién hanh

121 Chuyin ham lwgng miu trong binh hdp thy vao binh dinh mirc mét vach dung tich 25 mL. Trang
binh hép thy ba 1&n mé&i 1An khoang 3 mL nwdc, chuyén nudc trang vao binh dinh mirc, pha loéing véi
nwére 101 vach va trén déu.

Dung pitpet chuydn 10 mL dung dich ndy vdo binh dinh mirc mdt vach dung tich 25 mL thr hai, vira
thém vira khudy 2 mL dung dich dém (10.1), 4 mL axit clohydric (4.2) va 1 mL dung dich cloramin-T
(10.4). NGt binh va & yén trong 5 min £ 1 min.

Thém 3 mL dung dich pyridin/axit bacbituric, pha loéing v&i nwéce téi vach va trén déu.

12



TCVN 6181-2:2015

Do d hép thy & 578 nm trong cuvet cb chidu dai dwdng quang 14 10 mm dya theo chét Iong chudn®,
Tién hanh do khodng 20 min + 5 min sau khi thém dung dich pyridin/axit bacbituric.

Tuwong ty do 86 hip thy clia dung dich thir tréng (7.2)

12.2 Chuin bj d8 thj hiéu chuin
1221 Chuén bj dung dich chudn.

Duing pipet chuyén 2 mL, 5 mL, 20 mL va 25 mL dung dich chudn kali xyanua (10.6) vao mét d&y bbn binh
dinh mtrc mot vach dung tich 250 mL. Pha loang v&i dung dich natri hydroxit (10.2) cho t&i vach va trdn du.

Tién hanh nhw @3 qui dinh trong 12.1, doan hai va doan ba.
12.2.2 Phép do quang

Tién hanh nhw d3 qui dinh trong 12.1, doan thir tw.

12.2.3 Dyng 48 thj

Dyng dd thi ciia 36 hép thy dyra theo cac ham lrgng xyanua clia dung dich, tinh theo miligam. Twong
quan gitra d3 h&p thy va ndng d6 13 tuyén tinh. Thudng xuy@n phai kiém tra b thj, dic biét, néu sir
dung céc géi héa chét m&i.

Kidm tra gia trj tuyét ddi cia cac dung dich chudn biing cach chudn d¢ véi dung dich bac nitrat.

13 Biéu thj két qua

Ndng d9 xyanua d& gidi phéng tinh bing miligam trén Ift, dwee tinh theo Cong thirc sau;

(m, —m,)x1000
WY,

Trong d6:
m, |aham lugng xyanua clia dung dich thir doc dugc tir dudrng higu chuén, tinh bing miligam;
m, 1aham lugng xyanua clia dung dich tréng, tinh bang miligam;

¥, Iathd tich cia phan mAu thi, tinh bing mililit;

/1, = 0,4 do chi ¢6 40 % ham lwgng mAu trong binh hip thy dwoc tién hanh xac dinh;

£,=0,97, do thd tich clia miu da téng Ién nén thém chét bdo quan ngay sau khi 14y miu. Néu trong

qua trinh trung hda str dyng nhidu hon 10 mL thuéc thir cho mai lit m3u thl hé sb nay duoc
gidm di 0,01 cho m&i 10 mL.

Béo c4o cac két qua, tinh béng miligam trén Iit, c6 tinh dén 66 chym dwgc néu trong Bang 2.

* Sir dyng 10 mL dung djch natri hydroxit (10.2) & chudn bj chit lang aéi chirng ndy thay cho dung dich hép thy.

13
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14 Do chym

Céc s lidu dd chym thu dugc trong phép thir lién phong thir nghiém duqc néu frong Bang 2; méu dugc
ty tir niréc ngdm clia mdt khu vire chén I4p chét thai rin.

15 Bado cdo thir nghiém

Bao c4o két qua phai bao gm cac thong tin sau:

a) Vién din phuong phéap 84 st dyng (tGc 13, TCVN 6181-2 (ISO 6703-2), phwong phap do quang);
b) Bidu thi cac két qua va don vi dugc s dyng;

¢) Moi d4u hidu bét thueéng duoc ghi nhén trong qué trinh xac dinh;

d) Céc chi tiét ctia quy trinh thyc hién khdng duoc qui dinh trong myc mét va muc hai cia tiéu chuln
nay, ho#ic cac chi tiét bAt thwirng khac 1am anh hudng téi két qua.

Bang 2 - S6 liéu 9 chym (phwrong phap do quang)

Miu S8 lvong phong | Ham lwgng xyanua | Hé s bién thién so sénh
thir nghiém mall i
Dung dijch kali xyanua 16 4,6 6
Miu duoc én dinh 16 0,13 31
Miu dugc 8n djnh béng 16 0,32 22
vigc thém kali xyanua

Muc ba — Xac dinh ion xyanua — Phwong phép chuin dd st dyung hiéu (rng Tyndall

16 Kha nang ap dung
Phuong phéap ndy c6 thé ap dung cho dung dich hdp thy cé ham lwgng xyanua Ién hon 0,005 mg.

Phuaong phap ndy khong 4p dung cho cac dung dich hép thy duc, méc du ¢6 thé chudn db cac dung
dich hoi dyc. Trong céc trudng hep, dung dich ¢d dd dyc cao cb thd “lam sach” béing céch lic v&i tr
1 mL dén 2 mL cacbon tetraclorua. Viéc tach pha co thé 1am nhanh béng cach Ii tam.

17 Nguyén tac va phan irng

Sy tao thanh céc phirc ion bac xyanua theo Cong thirc:
2CN +Ag" — [Ag(CN),J

Trong d6: s\ c6 mat cac ion bac dw din dén sy két tia bac xyanua:
[Ag(CN);]~ + Ag® — 2 AgCN
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Viéc th&m kali iodua 1am tang d& phét hién cla didm cubi (vi kha nang hda tan ciia bac iodua kém hon
bac xyanua)

I"+Ag* — Agl

Sy tao thanh keo bac iodua dwgc chi thj béng hiéu rng Tyndall.

18 Thubc ther
Tt ¢ c4c thubce thir dat cAp phén tich duge cdng nhan va nuwéc st dung 12 nwdc cht hodc nude d4 loai ion.
18.1 Bac nitrat, dung dich c(AgNO3) = 0,01 moliL.

18.2 Bac nitrat, dung dich ¢(AgNOs) = 0,001 mol/L.

Dung djch nay va buret chira dung dich dwgc bio quéan & trong ti. Thudng xuyén kidm tra chudn do
ctia dung dich hodic chudn bj mé&i dung dich trwéc mbi 1An sir dung tir dung dich bac nitrat (18.1).

18.3 Kali lodua, dung dich.

Hoa tan 20 g kali iodua trong nwé&c va pha lodng véi nuéce téi 100 mL.

19 Thiét bj, dung cy (xem Hinh 2)

Thiét bj, dung cy trong phong thir nghiém théng thwdng, va
Buret

dén mang chén

g -1

_— ——
b —
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\

-

—

— —— — — — —— — - —
—

- T — .
e
--ﬂ'—_—

khudy tir e

1
[l
|

»
L |
—y

Hinh 2 - Thiét bj, dung cy dé xéc dinh c4c ion xyanua sir dyng hiéu ng Tyndall

19.1 Buret ty dong (thuy tinh t8i mau), dung tich 10 mL, c6 thd do c4c thd tich chinh xéc t6i hon
0,005 mL, ho#ic néu khdng c6 sin buret f ddng thl diing microburet.

19.2 May khudy tir, ¢4 bé khudy va thanh khudy mau den.
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19.3 Ngudn 4nh sing c6 cwdng dd cao, vi dy, d&n kinh hién vi c6 th&u kinh didu chinh dugec tidu
didm va c6 mang chén hoac mét bd dén chiéu phim dwong ban c6 mau tring hoac dén hai chum tia cb
hé théng soi quang. Dueng kinh cla éng kinh phai tir 4 mm d&n 6 mm.

19.4 Binh chuin dg, lam bing thly tinh, khéng vach, dudmg kinh trong khodng 25 mm, dung lwgng 20 mL.

20 Céch tién hanh

Chuy8n c&c ham lugng miu tir binh hép thy vao binh dinh mirc dung tich 25 mL. Trang binh hép thy ba
1&n m&i l4n vé&i khodng 3 mL nwée rdi chuydn nwée trang vao binh dinh mire, pha loding véi nuére t6i vach
va léc ddu.

Tét nhét vidc chudn @6 nén tién hanh trong phong téi.

D4t binh dinh mirc trong chum 4nh sang (xem Hinh 2). Néu dung dich bj dyc xem Diéu 16. Néu higu
(rng Tyndall khéng nhin thdy r5 thi dung pipet chuyén hai phan nhé m8i phin 10 mL dung dich vao hai
binh chudn d4 (19.4) va thém vao tirng binh mdt giot dung dich kali iodua (18.3).

D3t mdt binh chufn dd 18n may khudy tir va cho thanh khudy vao. Dt binh khac vao gitra binh thiz nhét
va ngudn anh sang (xem Hinh 2). Néu s dung d&n hai chiim tia thl dat cac binh canh nhau. Nhing
ngap d4u pipet chira dung dich bac nitrat (18.2) vao dung dich, bat may khudy tir va bét diu chuén d9.
Chuén 45 tir tir vi sy tao thanh bac iodua xay ra chém.,

Diém cubi dat duwoc khi cb thé nhin thdy rd d8 duc do hiu (rng Tyndall gay ra. Hién twgng ndy cb thé dé
dang nhén thdy bing cach so véi mau déi chirng khong thém dung dich nitrat. Ghi lai thé tich bac nitrat
d4 s dyung. Néu thd tich ndy Ién hon 5 mL, dung pipet chuyén hai lwgng nhd dung dich nhé hon (vi dy
1 mL) trong binh dinh mirc vao binh chuln d9 va thém dung djch natri hydroxit (10.2) d& c6 thé tich tdng
1a 10 mL. L3p lai chuén 5.

Thay binh chuén d va chuydn thanh khudy. Chun 44 dung djch th hai t&i cing mirc nhw 8¢ dyc clia
dung dich thiz nhét va ghi thé tich dung dich bac nitrat da sir dung.

Tién hanh tuong ty @bi véi dung dich thiz tring. Téng thé tich dung dich bac nitrat d& st dung trong hai
1&n chudn do déi véi thiz trdng thwrdng 12 0,02 mL, nhung trong mdi 1dn khdng dugc vt qua 0,04 mL.

21 Bibu thj két qua

Nd&ng d9 xyanua d& gidi phéng tinh bang miligam trén lit, dwgc tinh theo Cong thirc sau:

¥, +V, -V, )x £, x1000
LAV,

Trong 46:
¥, Iathé tich tdng clia dung dich bac nitrat (18.2) cAn cho hai l4n chuén d9 trong phép thir triing, tinh

bing mililit;
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¥, 1athé tich clia dung dich bac nitrat (18.2) cin cho 1An chudn 89 thi nht, tinh bang mililit;
¥, 1athd tich cla dung dich bac nitrat (18.2) cAn cho I&n chudin 86 thiz hai, tinh bang mililit;

¥, 1athé tich clia m&u thlv, tinh bang mililit;

£, =0,052 14 khéi lrong clia CN- trong duomg véi 1 mL dung dich bac nitrat 0,001 molAL, tinh bang miligam;
£, =0,8 do chi 80 % ham lugng chira trong binh hép thy da Iy d& chudn d¢;
£, = 0,97 do thé tich clia mAu thir ting do thém chét bdo quan ngay sau khi ldy miu. Néu trong qua

trinh trung hoa miu diing nhidu hon 10 mL thubc thir thi c& 10 mL hé s6 nay dugc gidm di 0,01.
B4o céo két qua tinh, bing miligam trén lit, dd chym d& néu trong Bang 3.

22 D% chum

$é lidu @ chum duwoc néu trong Bang 3 1a két qua thu duge cla phép thir lién phdng thir nghiém, céc
m&u thi tir nwdre ngdm clla mt khu vige chdn I4p chét thai rén.

23 Béo cio thir nghiém
Bao c4o két qua gdm céc thdng tin sau:

a) Vién din phuang phap da st dung (tic 1a TCYN 6181-2 (ISO 6703-2)), phwong phap chudn o sir
dyng hiéu (rng Tyndall);

b) Kétqua va don vjda sir dyng;
c) DA&u higu bét thudng dugc ghi nhan trong qua trinh xac dinh;

d) Chi it clia qui trinh khang chi ra trong myc mdt va myc ba clia tiéu chuén nay, hodic c4c chi tiét bat
thudmg iam dnh hudng 16 két qua.

Bang 3 - S6 liéu 43 chum (phwong phép chudn a8)

Miu Sé phong thir | Ham lwgng xyanua | H sé bién thién so
nghiém mg/L sanh (%)
Dung dich kali xyanua 16 4,6 5
M&u duoc bn dinh 16 0,15 33
Méu dugc 8n dinh v&i vige thém kali 16 0,31 19
xyanua
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Muc bén — Xac djnh ion Xyanua - Phirong phép chudn dé ding chét chi thj

24 Kha ndng ap dyng
Phuromg phép nay c6 thd ap dung cho cac dung dich hip thy c6 ham lwgng ion xyanua lén hon 0,05 mg.
Phwong phap ndy khang 4p dung néu c4c dung dich hép thy c6 mau ho#ic cb dd dyc cao’.

25 Nguyén tic

Chuén d6 lwgng méu cta binh hdp thy véi dung dich bac nitrat, khi dw ion bac s& tao nén phirc bac b
mau dd véi 5-(4-dimetylaminobenzyliden)rodanin.

26 Thubc thir

T4t ca céc thudc thir dat cip phan tich dwge cdng nhan va nwéc sty dung 13 nwrére cat hodic nwére da loai ion.

Céc thubc thir da quy dinh trong Biéu 18 cling véi:

26.1 Dung djch chi thj
Héa tan 0,02 g 5-(4-dimetylaminobenzyliden)rodanin trong axeton va pha loéing t¢i 100 mL béng axeton.

Dung dich nady b&n khodng mét tudn néu bdo quén noi téi.
27 Thiét bj, dung cu

Thiét bj, dung cy trong phong thir nghiém thdng thwong, va:
27.1 May khudy ti, c6 thanh khudy.

27.2 Buret, c6 dung tich 10 mL.

27.3 Binh chuin d5, bang thly tinh ¢6 dung tich 50 mL.

28 Cach tién hanh

Chuyén legng mAu trong binh hép thy vao céc ¢ md 50 mL. Trang binh ba [An m&i 1&n v&i 5 mL nuéc
va d8 nuéc trang vao cbic. Thém 0,1 mL dung dich chi thj (26.1), nhing ng4p d4u buret chira dung djch
bac nitrat (18.2) vao dung dich, bat may khudy tir va chudn do aén khi chuyén mau tir vang sang do.

Mau nay chi th& bé&n trong khodng thei gian ngén.

* Phuong phéap c6 thd duge tidn hanh do theo dign thé trong trrérng hep sir dyng dung dich cé mau hodic 49 dyc cao.
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Néu cin nhidu hon 10 mL dung dich bac nitrat (18.2), thi tién hanh chun a6 bing sir dyng dung dich
bac nitrat (18.1).
Tién hanh chuin @8 dung dich thir tréng theo cach tuong ty®.

Thé tich dung dich bac nitrat (18.2) stz dung cho phép thir tring ndy thudng khodng 0,08 mL, nhung
khdng dugcqua 0,2 mL.

29 Bidu thj két qua
Ham legng xyanua d& gidi phéng, tinh bdng miligam trén lit, dwoc tinh theo Cong thirc sau:

¥, =V,)x £, x1000
AL

Trong do:

¥, 1athé tich cia dung dich bac nitrat (18.2) si¥ dung d& thir mau tréing, tinh bang mililft;
¥, lathd tich cia dung dich bac nitrat (18.2) sir dung d& chudn @, tinh bang milili;

V. 1athd tich cia mu, tinh bang mililt;

£, =0,052, trc 1a khéi lrgng clia CN- twong dwong véi 1 mL clia dung dich bac nitrat 0,001 mollL,
tinh bang mililit;

/f,= 0,97 do thé tich mAu thir téing do thém chét bio quan ngay sau khi Idy méu. Néu trong khi trung hoa sl
dyng nhidu hon 10 mL thudc thir cho tieng lit thi hg sé nay dugc gidm di 0,01 dbi véi mBi 10 mL.

Bao c4o két qua chinh x4c dén 0,1 mg/L.
CHU THICH: Néu sir dyng dung dich bag nitrat 0,01 mol/L thi phéi hidu chinh lai cho thich hgp.

30 Bé4o céo thir nghiém

Béo c4o két qua phai bao gdm céc théng tin sau:

a) Vién dfin phurong phép sir dung (TCVN 6181-2 (ISO 6703-2)), phurong phép chudn a9 sir dyng chét chi thi);
b) Céc két qua va don vj dwoc sir dung;

¢) Moi ddu higu bét nii.rong dugc ghi nhan trong qua trinh x4c dinh;

d) Céc chi tiét clia quy trinh khdng chi ra trong myc mdt va myc bén clia tiéu chuén ndy, hodc céc chi
tiét b4t thudng 1am anh hwdng téi két qua.

$ Chudn bj dung dich thir triing biing sz dung 10 mL dung dich natri hydroxit (4.3) va 20 mL nuéc.
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Thw mye tai liéu tham khao
[1] Mertens, H., Z.f. Wasser und Abwasser — Forschung, 9 (1976), pp. 183 - 185.

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