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L& nél diu
TCVN 7723-1:2015 hoan toan trong duong véi ISO 14403-1:2012.

TCVN 7723-1:2015 do Tdng cyc Méi trrdng bién soan, By Tai
nguyén va Mai treémg a& nghj, Tdng cyc Tiéu chuin Do luong
Chét lrgng thdm dinh, BY Khoa hoc va Cong nghé cdng bd.

BS tidu chudn TCVN 7723 (ISO 14403) Chét kryng nuéc — Xac djnh xyanua tbng va xyanua ty do sir
dung phuong phép phan tich dong chéy (FIA va CFA) gdm céc tidu chudn sau:

— Phan 1: Phuong phép phén tich ddng bom vao (FIA);
- Phan 2: Phueong phép phén tich dong chdy lién tyc (CFA).
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L&l gi&l thidgu

Phurong phap sir dung phan tich theo quy trinh héa &m ty adng va dic biét phi hgp cho qué trinh x{r
Iy nhidu chét trong nyéc c6 day mAu Iém véi tn sudt phén tich cao.

Chét phan tich c6 thd dugc tién hanh bing phan tich dong bom vao (FIA) hodic phén tich dong chay lién
tuc (CFA). C3 hai phirong phap chia s& tinh nang clia viéc dura ty ddng mAu vao hg théng dong chay (hé
théng phan phéi) ma trong a6 chét phén tich trong m3u phan (ng véi dung dich thuc thiz theo céch cla
chét 6 qua hé théng phan phéi. Sy chun bi mAu c6 thé dugc tich hop trong hé théng phan phéi. Céc sén
pham phén (rng dugc do trong detector ddng chdy (vi dy médy do quang dong chdy).

Xem |&i din cta danh myc céc phan tiéu chuén,

Phai tién hanh nghién- clru didu tra xem liéu ¢6 nhirng van 88 ddc biét nao cb yéu clu k§ thuét clia cac
didu kién bd sung bén 1&.
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Chét lwgng nwwérc — Xac djnh xyanua tdng sé va xyanua tw do
str dung phwong phap phan tich dong chay (FIA va CFA) -
Phin 1: Phwong phéap phan tich dong bom vao (FIA)

Water quality — Deterrnination of total cyanide and free cyanide using flow analysis (FIA and CFA) -
Part 1: Method using flow injection analysis (FIA)

CANH BAO - Ngudi sir dyng tléu chudn nay cin thanh thao véi céc thye hanh trong phong
thi nghiém thong thudng. Tiéu chudn nay khdng aé cdp t& mol vin aé an toan lién quan aén
ngud sir dyng. Trach nhi¢m cua ngudl sir dyng 1a phil xac I§p thyc hanh vé an toan, biao
dam sirc khée phi hgp vél céc quy djnh cia quéc gla.

QUAN TRONG - Didu quan trong la phép thir tién hanh theo tiéu chudn nay phal dwgc thye
hi¢n béi cdc nhan vién da dwege dao tao.

1 Pham vi 4p dung

Tiéu chun ndy quy dinh phuong phép x4c dinh xyanua trong céc loai nuéc (nhwr nuéc dudi ait,
neéc ubng, nedc mit, nwéc ngam chiét, va nuéc thai) vél khodng ndng @9 xyanua tir 2 pg 6én
500 pg/ tinh theo ion xyanua trong mau khdng pha loang. D3i 4p dung c6 thé thay ddi tly theo c4c
didu kién van hanh, vi dy, pha loing m&u ban dAu hosc st dung thé tich bom khéc nhau.

Phuong phap ndy md ta dai ndng a9 khéi legng phit hep tir 20 pgA 8én 200 pg.

C6 thé phan tich m3u nwéc bién bing cich thay ddi hop Iy vé d nhay va sy phi hop clia thube
thir cung céc dung dich hiéu chudn theo 89 mén cla cdc ma3u thir.

2 Tailigu vién din

Céc tai ligu vién din sau 1a cAn thiét cho viéc 4p dung tiéu chudn nay. D&i véi c4c tai liéu vien din ghi
ndm cdng bé thi 4p dung phién bin duoc néu. DI véi c4c tai ligu vién din khdng khi nam cong bé thi
4p dyng phién ban méi nhét, bao gdm ca céc sira ddi (néu c6).

TCVN 4851 (ISO 3696), Nure ding d8 phén tich trong phdng thl nghiém — Yéu cAu ky thust va
phuong phép thir.
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TCVN 6661-1 (ISO 8466-1), Chét krng nubc — Higu chuén va dénh gid céc phuong phédp phén tich
va ubc kigng céc dic tneng théng ké — Phén 1: Ddnh gid thbng k& cac ham chudn tuyén tinh,

TCVN 6661-2 (ISO 8466-2), Chét krong nudc — Hidu chudn va dénh gi céc phuong phép phén tich
va uée yng céc dic tnreng théng ké — Phan 2: Nguyén tic hiéu chuén dbi vbi céc ham chudn béc hai
khéng tuyén tinh.

TCVN 6663-3 (ISO 5667-3), Chét wgng nutc — LAy mau — Phén 3: Hudng dn bdo quén va xir ly méu.

3 Thuéjt nglr va djnh nghia
Trong tiéu chulin nay, 4p dung céc thugt ngr va dinh nghla sau:

31

Xyanua tyr do (free cyanide)

Xyanua dé gidl phéng (easily liberatable xyanide)

Téng céc ion xyanua va xyanua lién két trong cac phirc xyanua kim loai ydu, cac phirc ndy giai phong
HCN tai pH bing 3,8.

3.2

Xyanua téng s (total cyanide)

Xyanua ty do (3.1), cdng v&i cac hop chét phirc kim logi-xyanua manh hon, ngoai trir xyanua lién két
trong céc phirc v&i vang, platin, coban, ruteni, va rodi tir céc phirc 86 xyanua c6 thé duorc thu tirng phan.

4 Cantro

4.1 Can tr& do céc chit oxy héa

Céc chét oxy héa nhu clo s& phén hly hiu hét cac xyanua. Néu khdng thé loai trir sir c6 mat clia céc
chét oxy héa, cAn xr ly m3u ngay sau khi l&y m3u. Tién hanh kidm tra mdt giot mau véi gidy thir hd
tinh bt kali (K1 starch paper); néu xuét hién mau xanh trc 12 cAn phdi x& ly. Cho natri thiosulfat, mét
vai tinh thé mdt 14n, cho dén khi giot mau khéng tao ra mau trén gidy chi thj.

Tién hanh nghién clru thei gian ngung tré cla miu tai didm 14y m3u a8 xac dinh tinh 8n dinh ca méu
trong khodng thei gian bdo quédn va kiém tra hiéu qué cla qua trinh bdo quan. Néu qua trinh bao quén
khéng higu qua, cin ¢6 hé théng thiét bj do trec tuyén,

4.2 Cintr& do sulfua, céc hgp chét sulfua, nitrit, va cacbonyl

“Tai ndng d% 20 mg/ bét du xuét hién sy can tr& do sulfua. Néu giot miu trén gidy thir chi axetat cho
thdy c6 sulfua, tién hanh x Iy bing céch cho 25 ml mAu da &n dinh (pH > 12) vao mau véi bdt chi
cacbonat & xac djnh xyanua.
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Chi sulfua s& két tia néu m3u cé chira sulfua.
L3p lai thao tac ndy cho 8&n khi giot dung dich m3u @3 x{r ly khdng 1am t8i mau gidy thir chi axetat.

Tién hanh loc dung dich nay qua gidy loc khd va hirng vao cbe thir khd, rdi Iy m3u tir phin dung dich
da loc dugc dé phan tich. Tranh lwgng du thira cla chi va thoi gian tiép xtc 1au 68 gidm thidu thét
tho4t do sy tao phirc hodc hp thy clia xyanua trong két tia.

Duéi cac didu kién nhét dinh, cic andehyt vA xeton c6 thé hép thy xyanua do sy bd sung chét va
nhén. D& trdnh sy can tr& ndy, c6 thé cho etylenediamin vao miu thir.

Sy cn tr& do nitrit s& xuAt hién khi ndng 6 trén 2 mgA. C6 thé tréanh dwrec bing cach cho axit sulfamic
(6.8) va dung dich dém (pH = 3,8) ddi v&i phuong phap khuédch tan khi (6.20.1).

Sulfit gay can tr& khi ndng 49 trén 1 mg/l.

4.3 Cintrd khac

V4t chét dang hat trong miu c6 thd gay tic ngh&n cac dng truydn din va gy cin tré cho phép do
quang. C4c hat ¢6 kich thuée > 0,1 mm ¢6 thé loai bd bang c4ch loc.

Thioxyanat c6 thd gay can tré& yéu va diin 161 89 chéch duong (9.3.2). C6 thé ting dang ké sy cin tr&
ttr xyanua khong tinh khiét trong thioxyanat (6.16).

5 Nguyén tic

5.1 Xac dinh xyanua tdng sé

Phirc xyanua dugc phan ly bing 4nh sang cizc tim (UV) tai pH 3,8. Sir dung dén UV-B (phét xa I&n nhét
> 310 nm dén 400 nm) vA vdng xodén phan ly bing perfluoro (etylen/propylen) (FEP) hodc
polytetrafioetylen (PTFE) d8 loc 4nh sang UV véi buéc s6ng < 290 nm va do vay ngan sy chuyén héa
thioxyanat thanh xyanua. Xir ly theo phurong phép thiy phan trong 10 phn (&rng nhigt (85 °C) s& trg gilp
qua trinh phan ly.

Hydro xyanua tdn tai & pH = 3,8 va dugc tich bing phurong phap khuéch tan & 30 °C dén 40 °C di qua
mang ky nuéc. Hydro xyanua dugc hip thy trong dung dich natri hydroxit.

Sau d6 xyanua da hidp thy dugc xic dinh bdng phdn ong cla xyanua véi cloramin-T tao thanh
xyanocgen clorua. Xyanogen clorua phan trng véi axit pyridin-4-cacboxylic va axit 1,3-dimetylbarbituric
tao phidm mau do.

5.2 Xac djnh xyanua ty do

Trong quy trinh néu tai 5.1, khi x4c dinh ham lreng xyanua tv do thl tit dén UV-B. Qué trinh phan ly
nhi@t véi xitrate va dung dich 48m succinate sé& dwrgc thirc hién.
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Trneéc khi tién hanh phan tich, cho 50 pl dung dich tetraetylenepentamin dé gidi phéng xyanua tir phirc
chét niken, (6.11) vao 30 ml m&u (xem Thtr myc tai liéu tham khdo [8)).

Pé xéc dinh, xem 5.1.

6 Thuéc thir

CANH BAO - KCN, K:Zn(CN), va céc dung dich ciia chiing ciing chit thil ia chit ddc. Chét thai
chira céc chit niy cin dwec loal bd theo céch thich hep.

Chi duing c4c thubc thir.tinh khiét phan tich.

C6 th8 sir dung céc phin nhd hon clia cic dung dich sau ddy miln 14 duy tri ty 1& clia cac thé tich qui
dinh va c4c ndng a¢ khdi luong.

6.1 Nuwér, loai 1 theo TCVN 4851 (ISO 3696).

6.2 Axit clohydric, c(HCI) = 1 mol/i

6.3 Dung djch natri hydroxit I, dung dich ch&t mang, c{NaOH) = 0,4 molA (C2 tai Hinh A.1)
6.4 Dung djch natri hydroxit I, NaOH) = 1 mol/

6.5 Dung djch natri hydroxit lll, ¢(NaOH) = 0,01 mol/

6.6 Axit xitric ngadm mét phén tir nwéc, CeHgO7.H,0

6.7 Axit succinic, C,H:O,

6.8 Axit sulfamic, H;SO3N

6.9 Axit dinatri etylenediamin tetraacetlc, Na;EDTA, CyoH14N.OgNa,.

€.10 Tetraetylenepentamin, CsHxNs.

6.11 Dung djch tetraetylenepentamin, (chi dung cho xyanua ty do)
Hoa tan 0,75 g tetraetylenepentamin (6.10) trong 250 ml nuéc.
Dung dich nay b&n trong mét thang néu dugc bdo quan tai nhiét dd phong.

6.12 Kali xyanua, KCN
6.13 Cloramin-T ngédm ba phén tir nwéc, C;H;CINNaQ;S.3H,0
6.14 Axit 1,3-Dimetyibarbituric, CgHgN.O;

6.15 Axit pyridin-4-cacboxylic, CeHsNO.
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6.16 Kall thloxyanat, KSCN
6.17 Kall hexaxyanoferat(lil), KsFe(CN)

6.18 Xyanua tiéu chudn
6.18.1 Dung dich géc kalixyanua, KCN, p ey = 1000 mg/l (xem Phy luc B).

Haa tan 2 500 mg + 1 mg kali xyanua, KCN (6.12), vdo dung dich natri hydroxit lil (6.5) trong binh dinh
mtrc 1 000 ml va thém dung dich natri hydroxit i1l (6.5) dén vach miec.

Dung dich ndy b&n trong 6 thang tai nhiét 63 tir 2 °C dén 8 °C.
Céch khéc, cé thé sir dung dung dich kali tetraxyanozincat (6.18.2).
6.18.2 Dung dich kall tetraxyanozincat, KzZn(CN),, o on = 1000 mg/l + 2 mg/, o6 sén trén thj treémg.

6.18.3 Dung dich xyanua |, o ey = 10 mg/|

Dung pipet hat 1 ml dung dich kali tetraxyanozincat (6.18.2) hogc 1 ml dung dich kali xyanua (6.18.1)
cho vao binh dinh mtrc 100 mi va thém dung dich natri hydroxit Ill (6.5) dén vach murc.

Dung dich ndy b&n trong mét tudn néu dugc bdo quan tal nhiét 49 tir 2 °C dén 8 °C.

6.19 Dung djch higu chuidn

Chuén bi it nhit nam dung dich hiéu chudn c6 ndng d9 xyanua cach déu trén toan dai lam viéc bing
céch pha loang dung dich xyanua | (6.18.3). Vi dy, néu phai chun bj sdu dung dich hiéu chun thi tién
hanh nhu sau:

Dung pipet hit 10 ml dung dich xyanua | (6.18.3) cho vao binh dinh mirc 100 ml va thém dung dich
natri hydroxit Il (6.5) @én vach mirc. Dung dich nay chira 1 mg/l xyanua.

Tir binh djnh muirc vira pha, ding pipet hut 14n gt 1 ml, 3 ml, 5 ml, 6 ml, 8 ml ho3c 10 ml dung
dich xyanua 1 mg/l cho vao c4c binh dinh mirc 100 mi rdi thém natri hydroxit 1l (6.5) dén vach
murc.

Céc dung dich nay chira teong (ng 20 pg/l, 60 pg/l, 100 pg/l, 120 pg/l, 160 pg/l va 200 g/l
xyanua [trir treérng hep c6 hiéu chinh ndng a9 khi chudn @6 dung dich kali xyanua (6.18.1)], (xem
Phuy lyc B).

Céc dung dich nay bé&n khoang hai ngay néu duwr¢c bio quan trong ti lanh tai nhiét d6 tir 2 °C dén 8 °C.

6.20 Thudc thir dung a& xac djnh xyanua
6.20.1 Dung djch dém (pH = 3,8) ding cho phuong phép khuéch tén khi.
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Hba tan 10,5 g natri hydroxit, 12,0 g Na.EDTA (6.9), 15,2 g axit succinic (6.7), 27,0 g axit xitric ngdm ba
phan t nuwrérc(6.6), va 12,5 g axit sulfamic (6.8) vao trong khodng 350 mil nwée (6.1). Pha loang dén 500 ml
bing nude.

Dung dich ndy b&n khodng mdt tudn néu dugc bdo quan trong ti lanh (tr 1 °C dén 5 °C).

CHU THICH: Qua trinh phan ly dugc thyce hign véi dung dich dém xitrat va succinat, do dung dich dém ny c6
ad d&m cao hon tai pH = 3,8 so véi dung dich d&m xitrat tinh khiét. Cho xitrat va EDTA vao, do khd ning hd trgr
clia chung @8 phén ly hexancyanoferrate. EDTA clOng tranh sy két tlia ciia cic xyanua khdng tan trong 1 phan
{ng nhiét. Axit sulfamic duwgre cho vao dé loai bd nitrit (xem 4.2).

6.20.2 Dung dich d¢m @& do quang cudl cuing (R1 tai Hinh A.1)

Hoatan7,0g nat;i hydroxyt (NaOH) trong 250 ml nwée. Cho 35,4 g axit succinic vao (6.7) va pha loang
dén 500 ml bing nuéc.

Dung dich ¢6 pH x4p xI bdng 4,3. Khi trdn 1&n véi dung dich natri hydroxyt | (6.3; C2 tai Hinh A.1) sé dat
dugc pH bing 5,2.

Dung dich nay bé&n khodng mdt tuln néu dugc bdo quan trong td lanh tai nhiét 84 tir 1 °C dén 5°C.

6.20.3 Dung dch cloramin-T ngém ba phén tlr nweéc (R2 tai Hinh A.1)

Hoa tan 0,14 g cloramin-T ngdm ba phén tlr nwéc (6.13) trong 1000 ml nwéc.

Dung dich nay bén khodng mt tudn néu dugc bdo quan trong tl lanh tai nhiét 44 tir 1 °C 8én 5°C.
D& c6 c4c két qua tét nhét, chudin bj dung dich nay hang ngay.

6.20.4 Thuéc thir mau (R3 tai Hinh A.1)

Cn than hda tan trong binh dinh mirc 1 000 m, 7,0 g natri hydroxyt (NaOH), trong khodng 500 ml nuéc (6.1).
Cho vao 16,8 g T 0,1 g axit 1,3-dimetylbarbituric (6.14) va 13,6 g * 0,1 g axit pyrifin-4-cacboxylic (6.15) va
pha lodng t&i khodng 975 ml bing nuéec (6.1).

Néu cin thi didu chinh pH dén 5,2 bng axit clohydric (6.2) hodic dung dich natri hydroxyt Il (6.4).

Lam a3y dén 1000 mi bing nuwéc (6.1). Trén kT dung dich nay (vi dy dung may khudy tir) trong 1 h tai
nhiét 46 30 °C, sau @6 loc qua gidy loc (vi du gidy lo¢ cizng khong tro).

Dung dich nay b&n trong mét thang néu dugc bdo quan trong td lanh tai nhigt a9 tir 2 °C dén 5°C.

6.21 Dung dich thioxyanat, ndng 89 xyanua tinh toén poy = 100 mgil.

Hoa tan 373 mg 1 mg kali thioxyanat (6.16) vao dung dich natri hydroxyt Ml (6.5) trong binh djnh mtrc
1 000 mi, sau d6 lam a4y bdng dung dich natri hydroxyt Il (6.5) dén vach murc.

Uiung dich nay ban trong hai thang néu dugc bao quan trong i lanh tal nhiét 6 tir 1 °C d¢én 5°C.

6.22 Dung djch kali hexacyanoferat (Ill), ndng d¢ xyanua tinh to4n aey = 10 mg/l.

11
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6.22.1 Ndng @9 p(CN) = 1000 mg/I

Hoda tan 211 mg £ 1 mg kali hexaxyanofenat 11l (6.17) trong dung dich natri hydroxyt lil (6.5) trong binh
dinh mirc 100 ml, sau d6 lam dAy bing dung dich natri hydroxyt Il (6.5) dén vach murc.

6.22.2 Nbng a3 o(CN) = 10 mg/l. Cho 1 ml clia dung dich CN 1000 mg/ (6.22.1) vao binh djnh mcrc
100 mi va |am ddy bang natri hydroxyt Il (6.5) dén vach murc.

Dung dich nay bé&n trong hai thang néu dugc bdo quan trong tli lanh tai nhiét 86 tir 1 °C dén 5°C.

7 Thiét b, dyng cy
Str dung céc thiét bj thdng thuérng trong phang thi nghiém va c4c thiét bj, dung cy sau day.

7.1 He théng phan tich ddng bom vio aél véi phirong phép khudch tan khi

7.1.1  Quy djnh chung, Vi dy hé théng phi hep bao gdm cac bd phan néu tai 7.1.2 dén 7.1.11
(xem Hinh A.1). Cling cé thé sir dung céc hé théng khac néu dat duge cac yéu clu néu tai Didu 9.

7.1.2 B phan ldy miu ty adng, hodc thiét bj khac cb kha nang thyc hién cac m3u 13p.

7.1.3 Binh chira thuéc thir

7.1.4 Bom xung thdp c6 éng din tror véi hoa chét va cic van tée ddng nhur thd hién tai Hinh 1, 1am vi du.
7.1.5 Bén UV, co:

~ P phat tia t&i da > 310 nm dén 400 nm;

- CongsudtsW aén12W;

- Cudn phéan ra bing FEP hodc PTFE, dudng kinh trong 0,8 mm, dai 5 000 mm, chidu ddy thanh éng
t6i da 1 mm (vi dy, d&n UV 351 nm c6 cudn phéan (rng bang PTFE).

Thiét bj phai @dm bdo sao cho khéng cho dnh sang UV cb buéc séng thp hon 290 nm tiép xic t6i
dong mAu nham tranh sy phan hiy thioxyanat thanh xyanua.

7.1.6 L phan (rng nhigt 1: Cudn phan ra bdng FEP c6 kich thuéc 0,8 mm x 3 600 mm, chiéu day
Ién nhét cba thanh éng 1A 1,5 mm vé&i nhiét d6 bing 85 °C dbi véi xyanua tdng sb va 40 °C abi voi
xyanua ty do (xem Hinh A.1). '

7.1.7 Cuvet khuéch tén khi, c6 mang ban thdm ky nwréc lam bing, polypropen hodc PTFE, df day tir
90 um dén 200 um, ¢ I3 thudng tir 0,1 um dén 1 pm.

7.1.8 Ong phén phél, c6 kha nang cip lrgng miu va thubc thir c6 a9 tai 13p cao, c6 hé théng van
chuyén va két ndi thich hgp 1am bing polyme tro v&i héa chét.

12
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7.1.9 Detector quang, v&i cuvet ddng chdy, cé buréc séng 600 nm £ 10 nm. Sir dung cuvét do c6
chidu dai quang thich hop & dat duoc a6 hip thy téi thidu (gi tri tuyst adi) 12 0,005 a6i véi dung dich
xyanua 20 pg/.

7.1.10 Thiét bj ghi (vi dy bd ghi béng db thi, bd tich phan hodc mdy in va mdy vé). Néi chung, do
dugc cac tin higu chidu cao pic.

7.1.11 L phan (rng nhigt 2: 65 °C, dai 3 000 mm, duéng kinh trong 0,8 mm (xem Hinh A.1).

7.2 Thiét bj bd sung

7.2.1 Gidy thir chi axetat, c6 san trén thj tredrng.

7.2.2 B mang loc, véi cc mang loc ¢é kich thudc 18 bang 0,45 um.
7.2.3 Mdy do pH.

8 LAy miu va chuin bj miu ther

Ngay sau khi iy mau, didu chinh pH clia cac mu nuéc dén 12 bing natri hydroxyt | aén 11l (6.3 dén 6.5)
sao cho lrgng kidm thém vao 1a khéng dang ké so véi thé tich mau.

Néu cAn, sir dung mang lpc hodc phuong phap gan a8 loai bd cac hat cin > 0,1 mm.
Thir c4c chét can tr& va x( ly néu cAn (xem Didu 4).

Ngay sau khi ldy m3u tién hanh phan tich mau theo Didu 9 cing sém cang tét, nhung theo qui dinh tai
TCVN 6663-3 (ISO 5667-3) thi cham nhét ia trong vdng bay ngdy. Bdo quin mau & noi téi.

9 Céch tién hanh

9.1 Dt thong sb cho h¢ thdng dong chay
Cai a3t théng sé va didu chinh h¢ théng dong chdy lién tyc theo Bang 1 tly theo phép x4c dinh.
Bang 1 —Didu chinh hg théng phén tich ddng bom aél véi phwong phap khuéch tan khi

Cai ajt thong sé a4 xic djnh
Qui trinh Thanh phdn hojc théng sb "
Xyanua tdng sé Xyanua ty do
Phan hiy bdng UV ghé: U\;’y (z:.u et rooal phn 1 M Pong
n ng n ngo y L
bing d&n UV) 85°C 40°C
Khuéch tén khi Dung dich dém, pH 3,8, dbi véi cd ch
phurong phép khudceh tan khi (6.20.1)
Nhiét 80 - -
Do quang cubi ciing | Thubc thir mau (6.20.4) cé c6
pH 5.2 5.2
Buéc séng 590 mm aén 610 nm | 590 mm dén 610 nm
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9.2 Phép do thudc thir tring
DAu tién duwra hg thdng phan tich vao van hanh bing cdch bom nwéc qua hé théng.
Dei dén khi &n dinh dudng ndn va x4c dinh diém “khéng™ cho dudmg ndn.

Bom dung dich dém (pH = 3,8) 88 khuéch tan khi (6.20.1), dung dich chét mang (6.3), dung dich dém @& do
quang cubi cling (6.20.2), dung dich Cloramin-T (6.20.3) v& thudc thir mau (6.20.4) qua hé théng va do ad
hép thy tang 1&n so vé&i nurée.

Néu a6 hép thy trén centimet chidu dai cuvet thay a8i Ién hon 0,008 cm™, thi c6 thé nuéc hodic dung
dich thuéc thir bi nhi&m bin. Tién hanh cac bién phap phd hop d& loai bd cén tré nay.

CHU THICH: Néu detector quang khang cho cic sb doc a5 hép thy, c6 thé xac dinh 48 hép thy bing mat may
do phd hép thy bé&n ngoai.

9.3 Kiém tra sy pht hgp cta hé théng dong chiy

9.3.1 DY hip thy téi thidu

Chay mdt dung dich hiéu chuln xyanua (6.19) véi ndng d9 bing 100 ug/l.

Dung dich hi¢u chudn ny s& tao ra d4 hip thy trén centimet chidu dai cuvet it nhit bing 1a 0,027 cm™.

Xem Chu thich clia 9.2.

9.3.2 Ty ié thu hdl

Chudn bj c4c dung dich tiéu chudn hexacyanoferat (I1l) va thioxyanat bing cach Iy 2 ml dung dich kali
hexacyanoferat (lll) (6.22), va 2 ml dung djch thioxyanat (6.21) cho vao tirng binh djinh mure 100 ml.
Diing dung dich natri hydroxyt 1ll (6.5) 1am d3y tirng binh dén vach murc.

Céc dung dich 43 chudn bj nay chira:

Dung djch A hexacyanoferat (lll): 200 pg/l CN, lién két héa hoc

Dung dich B thioxyanat: 2 000 pg/l CN, lién két héa hoc

Do ham Iegng xyanua (CN) tir dung dich A va B bing hé théng dong chdy dwec didu chinh vé phuong
phép xyanua téng sé va xyanua ty do.

Hé thdng duwgc xem Ia phi hep d& do xyanua téng sé néu ham hrong xyanua clia dung dich A 14 2 90 %
s0 vé&i ham lugng xyanua ly thuyét. Néu ham legng xyanua clia dung dich A 12 qué thip (< 90 %) chirng
16 tinh hiéu qua phan ra clia dén UV khdng hoan toan.

Béi v&i viéc xac dinh xyanua ty do ty I8 thu hdi néu trén phailA < 5 %.

Dbi véi ca hai phép xac dinh, ham kreng xyanua xac dinh duge cla dung dich B ¢n phai nhd hon 1 % so
véi ham lrgng xyanua ly thuyét.
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9.4 Hiédu chuin

Lira chon ché dd 1am viéc cla hé théng dong chiy rdi higu chudn dya vao cac dung dich hiéu chuan
(6.19) va dung dich tréng.

Truéc khi hiéu chudn, didu chinh diém “khdng” clia thiét bj theo huéng din cia nha san xuét va phi
hop véi tinh nang k§ thuat cla tiéu chudn nay.

Xac dinh c4c gi4 tri do dirge tir cac dung dich hiéu chudn.

Céc didu kién thir nghiém d8 hidu chuin va phép do m3u (9.5) phai giéng nhau. B§ 1én cda tin hiéu do
phai ty 18 véi ndng a4 khéi Irgng xyanua. Thiét 1ap dudng hdi qui cho céc loat do thu dugc.

Hiéu chuln hé théng dang chdy theo qui djnh clia TCVN 6661-1 (ISO 8466-1). N6i chung, Cong thirc (1) la
phi hgp véi TCVN 6661-1 (ISO 8466-1). Néu phép thir Ao tuyén tinh néu tai TCVN 6661-1
(ISO 8466-1) cho thiy réng dudng hiéu chudn 12 khong tuyén tinh, thi tinh to4n dudng hiéu chuln theo
TCVN 6661-1 (ISO 8466-1).

Gié tri do duwoc aéi véi cac dung dich higu chuln, y, theo cac don vi lién quan dén thiét bj (vi dy, cac
chidu cao pic tinh theo centimet hoac sé dém), dugc cho bing:

y=bp+a (1)
Trong dé:

b @9 déc ctia ham chudn, tinh bdng don vj clia thiét bj hodic microgam trén lit;
p landng a9 cac dung dich tiéu chudn, tinh biing microgam trén lit (ug/);
a la didm giao clia duéng chuln cét tryc tung, tinh bing don v clia thiét bj.

9.5 Pomdu

Phan tich miu @3 xr ly so bd theo Didu 8, theo dling qui trinh nhur dbi véi dung dich hiéu chun béing
hé théng déng bom vao.

N&u cac ndng 9 khéi lvgng clia miu vurat qua gia tri clia khodng lam viéc higu chudn thl tién hanh
pha loang cac miu.

Kidm tra gi4 tr| cia ham hiéu chuln sau tirng loat do mAu, va tét nhét 1a kiém tra sau khi do 10 dén 20 mau
bdng cach ding mét dung dich hi¢u chudn thdp hon va mét dung dich hiéu chuén cao hon so véi
khodng lam viéc.

Néu cAn thi xay dyng dudng chudn méi.

10 Tinh toan két qua

~Xéac dinh ndng d¢ khéi lrgng clia cac miu dyra vao céc gia tri do dugc, nhu néu tai 9.4 dbi voi cac
dung dich hiéu chudn,
Tinh ptheo Céng thire (2):
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p=l=) ;“) @

Gidi thich céc ky hi@u xem 9.4.

11 Bidu th] két qua

B4o c4o két qua dén hai chir sb ¢6 nghra.
ViDY 1: p(CN tdng sb) = 2,9 x 10% ugn.
VIDYU 2: p(CN ty do) ='45 pgA.

12 Béo cdo thir

B4o céo phép thir bao gdm it nhit c&c thdng tin sau:

a) Phuwong phap thir 83 sir dyng, va vién din tiéu chudn nay;

b) TAt ca cac thdng tin cAn thiét d& nhan dang miu thi;

¢) Céach xir ly miu so bd;

d) Ndng @6 xyanua (ty do ho#c tdng sé) tinh biing microgam trén Iit, bidu thj theo Didu 11;
e) NhGng quan sét ddc bidt trong qua trinh x4c djnh;

g) Nhing sai khac so v&i tiéu chudn nay ma c6 thd dnh hudng dén két qua thr.
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Phy luc A
(Tham khao)
Céac vi dy vd hd théng dong chidy
" 1
RA 2 ni
[ w]| |, 5
c1 ;
g '
R 6
'
10
CHU DAN:
1 Bom (van téc dong tinh bing mUmin);

Pén UV 7.1.5.06i véi phép xac dinh xyanua ty do, tit dan UV;

L& phan ¢ng nhiét 1: dai 3 600 mm, dudmg kinh trong 0,8 mm, nhiét a6 85 °C dbi véi xyanua tdng sb va 40 °C
@i v&i xyanua ty do (7.1.6);

Bom, thé tich bom: 400 pl;

Cuvet khuéch tan khi (7.1.7);

Cudn phan Urng, dai 500 mm, dudmg kinh trong ¢ 0,5 mm;

Cudn phén Urng, dai 500 mm, dudng kinh trong ¢ 0,8 mm;

Ld phén (rng nhiét 2: 65 °C, dai 3 000 mm, dwéng kinh trong 0,8 mm (7.1.11);
Detector (vi dy chidu dai quang 1 cm), buée séng 590 nm dén 610 nm (7.1.9);
Chét thai
MAu:
~ abi v&i xyanua ty do: 0,51 mUmin;

- abi véi xyanua tdng sé: 0,32 mi/min;

RA Dung dich 4&m (pH = 3,8) d8i véi phrrong phép khuédch tén khi (6.20.1);

c1

- 8bi véi xyanua ty do: 0,33 mlmin;
- 88i v&i xyanua tdng sb: 0,21 ml/min;

f%%nﬂﬁmcﬁd!demmli=3.8)d&v&iptwngmépkhuéanﬁn khi (6.20.1) pha lo&ing bing nuréc dén 500 ml:
.08 mi/min;

C2 Dung dich chit mang, dung dich natri hydroxit | (6.3): 1,08 mUmin;

R1

Dung dich dém a4 do quang cudi ciing (6.20.2): 0,75 m/min;

R2 Dung dich cloramin-T ng&m ba phan tir nwéc (6.20.3): 0,49 ml/min;
A3 Thube thtr mau (6.20.4): 1,08 mUmin.

Hinh A.1 - H$ théng FIA @& do quang xéc djnh xyanua ty do va 1dng 6 (20 pg/l dén 200 pg/l)
v&i phwong phép téch khuéch tén khi (theo 7.1)
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Phylyc B
(Tham khao)
Xéc dinh ndng d$ xyanua thyee trong dung dich kall xyanua (6.18.1)

B.1 Qui djnh chung
Néu st dyung dung dich KCN a8 chudn bj c4c dung dich hi¢u chuén xyanua (6.19), tién hanh nhu sau.

B.2 Thudc thir bd sung

B.2.1 p-dimetylaminobenzyiiden rhodanin

B.2.2 Dung djch chi th|

Héa tan 0,02 g p-dimetylaminobenzyliden rhodanin (B.2.1) trong 100 ml axeton (C;HgO).
Dung dich nay b&n trong mdt tudn néu dugc bio quan trong ti lanh tir 1°C dén 5°C.
B.2.3 Dung djch bac nitrat, c{AgNO;) = 1 mmol/l.

B.3 Xac djnh ndng 44 xyanua trong dung djch kall xyanua (6.18.1)

Dung pipet hit 10 ml dung dich géc kali xyanua (6.18.1) cho vao céc thir. Thém 0,25 ril dung dich chi
thj (B.2.2).

Chuén @9 biing dung dich bac nitrat (B.2.3) 8&n khi miu vang chuyén tir vang sang vang-a3 (ghi thé tich V;).
Tinh ndng @9 xyanua trong dung dich kali xyanua (6.18.1) dung Céng thire (B.1):

o = Vic(AgNO3 M pcy. B1)
\'4
Trong d6:
Pen la ndng A9 xyanua ctia dung dich kali xyanua (6.18.1), tinh béng miligam trén lit (mg/);
| 1a thé tich clia dung dich bac nitrat (B.2.3) 44 diing, tinh bdng mililit (ml);

c(AgNO,) 1a ndng 4§ bac nitrat clia dung dich bac nitrat, tinh bing milimol trén lit (mmol/1);
My  Vakhdikegng phan tir ciia 2 CN (= 52 g/mol);

1% 1 thé tich clia dung dich kali xyanua (6.18.1), tinh bang mililit (ml).
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Phylyc C
(Tham khao)

Dir lidu thire hign

Chuong trinh thiz lién phong thi nghiém adi véi cac hé théng dong chiy mé ta tai Didu 7 dugc thye
hién vao miia xuan nam 2009. C4c két qua dwgc thé hién trong Bang C.1vaC.2.

Bang C.1 - S li¢u théng ké xic djnh xyanua ty do bing FIA (Theo TCVN 6910-2 (ISO 5725-2)

1 N o X x 7 S» Cyr 5 Cyr

Miu Miu ndn®
% | woh | ugn | % | mer | % | oo | %

1 Nuére ubng 22 S0 82 75 725 | 96,7 | 480 6,6 1,28 1.8

Nuérc ubng 22 89 82 63 63,0 | 100,0 | 5,22 8,3 1,39 2,2

Nwéc mat 22 89 12,7 113 | 1106 | 979 | 728 6,6 2,00 18

@ | N

4 Nuéc mat 24 o8 39 75 76,7 | 1022 | 541 7.1 1,65 2,1

5 Nuwée thai 22 89 12,7 150 | 1430 | 953 | 9,54 6,7 2,54 1.8

6 Nurére thal 23 93 7.9 63 640 | 1016 | 728 | 11,4 1,98 3.1

1a s& phdng thi nghiém sau khi loai bd/khdng ch&p nhan gia tri ngoai lai;
12 s cac két qua clia phép thir riéng 1& sau khi logi bd/ khdng chép nhén gid trj ngoai lai;

—

n

o laphin trdm bj cac gid tri ngoai lai;

X  |agia trj dugc 4n dinh;

X lagi trj trung binh toan phin cla céc két qua (khéng c6 cAc gié tri ngoa lai);
n  laty 1&Mé sb a4 thu hdi;

SR

14 86 léch chudn tai l&p;
Cyr 14 h& s bién thién cha a9 14i lap;
s, lad6lach chudn lap lai;
Cy, |2 h& s bién thién clia a9 13p lai.

* Ngudn gbc cac miu.

M3u 1 va 2, a4 thém chudn, Thanh phé Berlin

M&u 3 va 4, 44 thém chuln, Landwehrkanal, Thanh phé Berlin

MBu 5 va 6, 4 thém chulin, Nha mdy xir Iy nurée thai, Berlin-ruhleben
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Bing C.2 - S§ ligu théng ké xéc djnh xyanua tdng sé béng FIA (Theo TCVN 6910-2 (ISO 5725-2)

i n o X Sn Cur 5 Cy,

% ugﬂugn % [T 1] % | ugl %

Hll
=3

Miu | Miundn*

1 Nuwére ubng 25 103 3,7 75 743 | 99,1 5,66 7.6 1,94 26

Nwére ubng 26 107 0,0 126 | 117,8 | 935 | 9,90 8,4 2,97 25

Nwocudng [ 25 | 103 | 37 | 69 | 615 | 891 | 552 | 90 | 1.60 | 26

W N

4 Nuéc mit 26 106 36 113 | 113,0 | 100,0 | 8,41 7.4 2,63 2,3

5 Nuwée mat 26 106 3,6 138 | 131,1 | 85,0 | 9,02 6,9 3,09 24

6 Nuée mat 26 107 36 132 [ 1186 | 898 | 1024 | 86 2,53 21

Nurére thal 25 103 72 150 | 1457 | 971 | 1218 | 84 417 29

Nuére thai 27 111 00 157 | 1395 | 889 | 1496 | 10,7 | 411 29

w | @ |~

Nuwdre thai 27 110 0,0 113 | 96,7 | 856 | 9,56 9,9 297 31

Xem Bang C.1 v& gidl thich c4c ky hidu,

* Ngubn gbc cac miu
MAu 1,2 va 3, 43 thém chudn, Thanh phé Berlin
M3u 4,5 va 6, 43 thém chudn Landwehrkanal, Thanh phé Berlin

M3u 7,8,9 44 thém chudin, Nha mdy x¥ Iy nwéc thai, Berlin-ruhleben

CHU THICH: Céc didu tra nghién ciru cho thiy thém chuln kali hexaxyanoferat (IIf) vao mdt m3u ndn nuéc thai
cu thé sz dung trong chwong trinh thir nghiém lién phdng d& xac dinh xyanua tdng sé @4 khdng thu hdi dugc
hoan todn. Thyrc t& d8 thu hdi phy thudc vao thei gian tré gitra qua trinh chudn bj dung dich thém va thii didm
phén tich. Cac m3u diing cho phép thir xac dinh xyanua tng sé @3 duec thém chuln hexaxyanoferat (Ill). Gid st
ring mét phdn thudc thir dirgre gidm di theo céc thanh phan clia m3u ndn va Vi vay c6 thé sinh ra 45 chach am.

Bang chirng két qua nay gidi thich 49 thu hdi xyanua tdng sé thip hon trong cac m3u nuréc thai sb 8 va
sé 9 nhur mdt vai thanh vién tham gia 84 quan s4t dugec tai chuong trinh thir nghiém lién phong. Tuy
nhién, hiéu (rng nay c6 thé 14p lai cao nhwr thé hién trong bing khi khdng c6 céc gia tri ngoai lai.

Déi véi cac myc dich thyee t8, cac quan sét nay duec cho 1a khéng quan trong 1im, Vi théng thudng
nuéc thai khdng chira hexaxyanoferat (lll) trong cac ndng a9 ¢6 thé do duge. Cling c6 thé cho ring c6
thé c6 si khir clia hexacyanoferat (Ill) do céc thanh phin clia nuéc thai aa két thic khi mu duec ly.
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