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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 9720:2013

Chét lwgng nwéc — Phwong phap xac dinh ham lwgng Bo trong.
nwoéc

Standard test method for boron in water

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chuan nay quy dinh phuong phap xac dinh ham lugng Bo trong nuéc va nudc thai bang
phwong phap chiét-so mau véi curcumin trong khoang néng dé tir 0,1 mg/L dén 1,0 mg/L. C6 thé mé
réng khoang néng dé bang cach pha lodng mau thir.

1.2 Tiéu chuan nay chi xac dinh dwoc Bo hda tan. Phirong phap nay yéu cau mau nuéc phai duoc
loc qua mang lgc c6 kich thwée 16 0,45 pm trede khi phan tich.
1.3 Phuwong phap nay la phuong phap so mau rat nhay véi Bo co nong @6 thap trong nwéc va yéu

cau thé tich mau phan tich twong dbi nhé.

1.4 D6 chum va ddé chéch da dugc xac dinh déi voi nwéc tu nhién va nuédc thai. Nguwoi str dung
phwong phap nay cé trach nhiém bao dam tinh phi hep clia phwong phap nay déi v&i cac loai nuwéc
khac tir ngudn chuwa duoc thir nghiém.

1.5 Céc gia tri tinh theo hé Sl |a gia tri tiéu chuan. Cac gi4 tri trong ngodc don diung dé tham khao.

1.6 Tiéu chun nay khong dé cap dén tat ca cac van dé lién quan dén an toan khi str dung. Ngudi st
dung tiéu chudn nay c6 trach nhiém thiét 1ap cac nguyén tic vé an toan va bdo vé strc khée ciing nhu
kha nang ap dung phu hop véi cac gi¢i han quy dinh trwéc khi dua vao sir dung.

2 Tailiéu vién dan
Cac tai lidu vién din sau 12 rat can thiét cho viéc 4p dung tiéu chuén nay. Déi voi cac tai ligu vién dan

ghi nam céng bd thi ap dung phién ban duoc néu. Déi véi cac tai liéu vién dn khong ghi ndm céng b
thi 4p dung phién ban m&i nhat bao gdm cé cac stra ddi, bé sung (néu co).

TCVN 2117 (ASTM D1193), Nudrc thube thir— Yéu céu ky thuat.
ASTM D1066, Practice for sampling steam (Thuc hanh ldy mau hoi nudc).
ASTM D1129, Terminology relating to water (Thuat ng lién quan dén nuéc).

ASTM D2777. Practice for determination of precision and bias of applicable test methods of committee
D19 on water (Thue hanh xac dinh d6 chum va dé chéch cda cac phuong phap ther duwoc st dung cua
Ban ky thuat D19 vé nuoc).
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ASTM D3370, Practice for sampling water from closed conduits (Thuec hanh Jéy méu nwoc tr 6ng

dén kin).

ASTM D4841, Practice for estimation of holding time for water samples containing organic and
inorganic constituents (Thurc hanh dénh gié thoi gian luu dbi véi céc méu nube ¢6 céc thanh phan hiu
~ va v to).

ASTM D5810, Guide for spiking into aqueous samples (Huéng dén thém chuén vao méu nuoc).

ASTM D5847, Practice for writing quality control spectifications for standard test methods for water
analysis (Thuc hanh bién soan céc tiéu chuén ky thuét vé kiém soét chét lugng céc tiéu chudn phuong
phép thir déi véi céc phép phéan tich nuéc).

ASTM EB0, Practice for analysis of metals, ores, and related materials by molecular absorption
spectrometry (Thuc hanh phén tich céc kim loai, qudng va céc chét lién quan bdng phé hép thy
phén t&).

ASTM E275, Practice for describing and measuring performance of ultraviolet and visible
spectrophotometers (Thuc hanh mé ta va xac dinh hiéu suét cta cac méy quang phé cyc tim va
kha kién).

3 Thuat ngir va dinh nghia

3.1 DPinh nghia: Xem djnh nghTa cac thuat ngr sir dung trong phuwong phap thir nay tai ASTM D1128.

4 Tém tat phwong phap

Mau nuéc chira Bo hoa tan dugc axit héa bang axit clohydric va bay hoi dén kho véi sy ¢6 mat clia
curcumin sé tao thanh mét phirc mau dd goi la roso-xyanua. San phdm mau nay dugc hoa tan trong
con isopropyl va do trén may quang phd.

5 Y nghia va (rng dung

5.1 Bo la nguyén té can thiét nhung cling gay hai dbi véi sy phat trién clia cay trong, con néu con
ngwoi hap thy Bo véi mét Iwgng Ién thi s& anh hwdng téi hé than kinh trung wong. Do d6, cin cé
phuong phap dé xac dinh néng dé clia Bo trong nwéc udng, nuwédc ty nhién va nuwéc thai. Phuong
phap phan tich nay cung cap phwong tién dé xac dinh ndng dd Bo & trong cac loai nwéc néu trén. Thoi
gian lwu cac mau cé thé dwoc tinh theo ASTM D4841.

5.2 Axit boric dwoc st dung dé kiém soat thanh phan héa hoc clia déng notron trong 16 phan (rng hat
nhan. Phuong phap nay dwoc diung dé xac dinh trong truéng hep khi ndng d6 Bo ndm trong gi¢i han
chéap nhan dugec.
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6 Can tro

6.1 Nbng dé nitrat khoang trén 20 mg/L 1a bét dau &nh huéng téi két qué phan tich. D6 cirng clia
nuéc & mire khoang 100 mg/L tinh theo CaCOj; lam tang két qua do do d6 duc vi cac mudi cirng khéng
tan trong cdn isopropyl. C6 thé loai van dyuc bing cach loc dung dich cudi qua mang loc kich thuéc 16
0,45 pm truére khi do trén may quang phé.

6.2 Mau cla cac hop chat hiru co’ ¢é trong mau cling dnh hwéng téi két qua do d6 hép thy quang trén
may quang phd. Néu trong mau c6 hop chét hiru co c6 mau thi cé thé giam thiéu anh hudng ciia chét
d6 béng cach sau: ding pipet hut ldy mét lwgng dung dich thich he'p cho vao dia platin (Cha thich 1).
Kiém hoéa dung dich trong dia bang NaOH (20 g/L) diing chi thi quy va cho thém 3 giot NaOH nira. Lam
bay hoi téi khé trén bé hoi nuwéc hosc bé didu nhigt. Néu can, cé thé pha chat hiru co bang cach gia
nhiét tir 500 °C dén 550 °C trude khi xi# ly. Dé dia platin ngudi va axit héa béng 5 mL HCI (1 + 19).
Dung thia cao su nghién d& hoa tan chét can, rét dich vao mét éng ly tam cé chia do, rira dia platin
bang 3 mL hodc 4 mL nwéc va db vao éng ly tam. Thém nuéc téi vach 10 mL. Ly tam thu lay dich
trong. Tién hanh cac budc néu trén véi mau trang.

CHU THICH 1: Cé thé diing cac loai dia lam bay hoi khac nhung phai kiém tra tréc. Bia siv hodc gbm co thé
chira chét tiy co Bo.

7 Thiét bj, dung cu

7.1 Tt ca cac dung cuy thi nghiém st dung trong phwong phap phan tich nay phai duoc lam tir nhya
hoac khéng chira Bo.

7.2 Bé didu nhiét, c6 bo kiém soat nhiét do & 55 °C + 2 °C.

7.3 May quang phd, phu hop dé do & buéc séng 540 nm. Tién hanh do mau trong phwong phép thir
nay phai tuan theo ASTM E60. May do quang phd phai phu hop véi ASTM E275. Do d hap thu quang
st dyng curvet 50 mm.

7.4 Dia lam bay hoi, c6 dung tich tir 100 mL dén 150 mL.

8 Thudc thir

8.1 St dung hoa chét cap thubc thir trong tat ca cac phép thir. Néu khong cé quy dinh riéng, thi sz
dung cac héa chét c6 @b tinh khiét twong dwong nhung khéng duoc 1am giam @6 chinh xac cua
phép thtr.

8.2 Do tinh khiét ciia nwéc, néu khéng c6 cac qui dinh riéng, thi nuéc duoc dé cap dén trong tiéu
chuén nay la nudce thube thix, loai |, i, hodc loai Il quy dinh trong TCVN 2117 (ASTM D1193). Nuwérce loai
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| la logi dwoc wu tién st dung va dugc dung rdng rii. Loai Il dugce chi dinh st dung trong cac phép thte

vong nhdm kiém tra phwong phap phan tich nay.

CHU THICH 2: Nguéi stz dung phai bio dam loai nwdre thube thir dwoc lra chon khéng chira chét gay can tré.
Nuwéc phai dugce str dung phén tich trong phwong phap thir nghiém.

8.3 Dung dich Bo géc (1,00 mL = 1,00 mg B), lam khé khodng 10 g tinh thé axit boric (HsBO3) trong
binh hat 4m c6 chira gel silica trong 24 h (Chu thich 3). Hoa tan 5,719 g H3BO; khé trong nwéc va pha
lodng t¢i 1 L. Bao quan dung dich nay trong chai nhya hodc binh chira khdng c6 Bo. Cach khac la c6
thé str dung dung dich géc Bo da dwgc chirng nhan cé ban sén trén thj treéng.

CHU THICH 3: Néu axit boric dwec gia nhiét sé dan bj mat nudc, dau tién chuyén thanh axit metaboric (HBO,)
va cubi cung bi mat nwdc hoan toan thanh oxit khan (B;0s). Do d6, didu quan trong la khéng dwoc siv dung 1o
nung dé lam khé axit boric.

8.4 Dung dich Bo chuén (1,00 mL = 0,010 mg B), dung nwéc pha lodng mét cach dinh lvgng 10,0
mL dung dich Bo gbc thanh 1 L. Bdo quén trong chai nhya hodc binh chira khéng ¢é Bo.

8.5 Dung dich curcumin, hda tan 40 mg curcumin da nghién min va 5 g axit oxalic (H2C,04.2H,0)
trong 80 mL cdn isopropyl. Cho vao 4,0 mL axit clohydric (HCI, khéi lvong riéng 1,19) va bd sung cén
isopropyl t&i vach 100 mL.

CHU THICH 4: Cé nhirng phuong phap so mau sir dung cac chat chi thj khac dé& phan tich Bo (phwong phap

Carmine).

8.6 Axit clohydric (1 + 18), Iy 1 phan thé tich axit clohydric (khéi Iwgng riéng 1,19) cho vao 19 phan

thé tich nuwéc.
8.7 Cobn isopropyl.

8.8 Dung dich hydroxyt natri (20 g/L), hoa tan 2 g NaOH trong nwéc va pha loang téi 100 mL.

9 Lay méu
9.1 Léy mau theo ASTM D1066 hodc ASTM D3370.
9.2 Sau khi ldy mau, tién hanh loc mau qua mang loc kich thuéc 16 0,45 pm cang sém cang tét.

9.3 Mau phai duoc lay va bao quan trong chai polyetylen hodc thiy tinh khéng chira Bo va bén voi
kiém. Khéng can cach bao quan nao khac.

10 Hiéu chuan va chuan hoéa

10.1  Chuan bi mét day dung dich Bo chuén bao gdm khodng ndng dé tir 0 mg/L dén 1,0 mg/L. Tao ra
cac chuén bang céach pha lodng cac thé tich thich hep clia dung dich Bo chuén (1,00 mL = 0,010 mg B)
t¢i 100 mL.
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10.2 Phat trién phirc mau nhw chi dan t 11.1 dén 11.4. Do @ hap thu quang cla mdi dung dich
chun tai 540 nm trong curvet 50 mm, st dung mau trdng (khéng chira Bo) lam dung dich déi chirng
gé& dat diém O trén may quang phd. Vé db thij tvong quan gitra do hép thu quang va néng db trén gidy
vé db thi tuyén tinh. Drrong hiéu chuén Ia tuyén tinh trong khodng tir 0,1 mg/L dén 1,0 mg/L.

11 Cach tién hanh

11.1 Dung pipet l4y 1,0 mL dung dich m3u @& dugc loc sach cé chira tir 0,1 mg/L dén 1,0 mg/L Bo
cho vao mét dTa lam bay hoi (xt Iy c4c tap chét hiru co da néu tai 6.2). Tién hanh mét mAu tréng va it
nhat mét m3u chun song song véi mau chuwa biét néng d6. Cho 4 mL dung dich curcumin vao mai
miAu va dung dich chuén, va sau d6 xoay lac nhe dé hoa trdn cac thanh phan.

11.2 Dit cac dia lam bay hoi vao bé didu nhiét duoc kiém soat & 55 °C + 2 °C va cho bay hoi téi kho.
Khi thdy c&n trén dTa da kho, doi thém 15 min trudc khi 1y ra. Dé ngudi t&i nhiét d6 phong.

11.3 Cho 10 mL cén isopropyl vao méi dia va khudy bing que nhya dé bao dam cho phirc mau dé
duoc hoa tan hoan toan. Rira dia lam bay hoi béng con isopropyl va gép nwéc riva vao binh dinh mire
25 mL. B sung con isopropyl t&i vach va trén déu.

11.4 Néu dung dich bi duc, loc qua mang loc 0,45 um trwéc khi do d6 héap thu. Do o hap thu cla
tirng mAu va mAu chuan tai 540 nm trén may quang phd, s dung mau trdng dé dat diém do hap thu
quang béing 0. Ghi néng do Bo tinh toan dugc tir dueng chuan.

12 Tinh toan

Phép tinh toan Ia khéng can thiét, vi cé thé doc truc tiép ndng d6 Bo cua mau can phan tich tir duwong
chudn, voi didu kién khong co sy pha loding hay cé d&c mau ban dau.

13 Do chum va dg chéch

13.1 D6 chum téng va @6 chum do mét ngudi thure hién clia phuong phap nay dbi véi 5 phong thir
nghiém thay dbi theo néng do ciia Bo dwoc xac dinh tir Hinh 1 va Hinh 2. Sy danh gia phép thir gdbm
téng sé 7 ngudi thuc hién phan tich tirng mau trong 3 ngay lién tiép, str dung nwéc thube thir va nuwéc
duoc Iya chon cho phép thir.

D6 chum tdng d6i véi nwéc thube thir bién thién tuyén tinh theo ndng @ Bo dwoc do, va c6 thé dugc
biéu thj theo cong thirc toan hoc dudi day:

S,=0,030 X + 0,020
Trong §o:
S, ladd chum téng, mg/L va

X  landng dd clta B, mg/L.
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13.2 Két qua thu hdi lvong Bo da biét (tir axit boric) trong mét ddy cac chuan dugc pha & 5 phong thir
nghiém tham gia thi nghiém duoc trinh bay & Bang 1.

Bang 1 — Sé liéu d6 thu hdi va dd chym

Lwong thém chudn | Lwong tim thiy D thu hdi Do chéch Y nghia théng ké
mg/L mg/L % % (mdpc tin cdy 95 %)
Nuére thude thir loai |
1,000 0,993 99,3 -0,7 Khong
0,600 0,581 96,8 -32 Khéng
0,200 0,201 100,5 +0,5 Khoéng
Khéng phai nwéc thube thir (Nwéc dugc chon)
1,000 1,011 101,1 +11 Khong
0,600 0,587 97,8 -2.2 Khéng
0,200 0,200 100,0 0,0 Khéng

13.3 Nuéc duoc lra chon mdt cach tly y do cac phong thir nghiém tham gia thdm dinh phurong phap
1a nuéc tu nhién va nwdc thai. Ngudi sir dung phurrong phép nay ¢é trach nhiém bao dam tinh phu hop
clia phwong phap nay ddi véi cac loai nuwédc khac tir ngudn chua dugc thte nghiém.

13.4 Do chum va do chéch cua phuong phap thir nay phu hep véi ASTM D2777-77, dugc ap dung
trong thoi gian thtr nghiém lién phong. Theo gisi han ghi tai 1.4 clia ASTM D2777-06, sb liéu vé do
chum va dé chéch dap (rng dwoc yéu cau hién hanh déi véi nhirng nghién ciru lién phong thir nghiém.

14 Kiém soat chat lwong

14.1 Dé chic chan réng gia tri phan tich nhan dugc theo cac phurong phép thir nay la c6 hiéu lyc va
chinh xac trong gi¢i han dd tin cay cua phép thir thi khi phan tich Bo cAn phai tuan theo céc quy trinh
QC dudi day.

14.2 Hiéu chuén va kiém chudn

1421 Trwée khi tién hanh phan tich cac mau, dé hiéu chuan thiét bi, can phai phan tich it nhat 3 mau
chun chira ndng @6 Bo ndm trong pham vi néng d6 dy doan ctia mau. He¢ s6 twong quan duéng
chuén phai béing hodc 1én hon 0,990. Ngoai méu tréng hiéu chuan ban d4u, can phan tich thém mét
méu tréng hiéu chudn & cudi m3i dot thir nghiém dé chéc chén réng khong c6 van dé vé tap nhiém
trong meé phan tich dé.

14.2.2 Kiém chuan thiét bi sau khi chudn héa bing cach phan tich mét mau chuén c6 ndng d6 bing
ndng @6 ciia mdt mAu higu chudn. Néng G mau chuan nay n&m gitra dai chudn va phai ndm trong

khoang + 15 % ndng @6 a3 biét.

11



fCVN 9720:2013
14.2.3 Neéu khong thé kiém chuan thi phai tién hanh hiéu chuén lai thiét bj.

14.3 Chirng minh ban dau vé nang lyc ctia phong thir nghiém

14.3.1 Néu mét phéng thir nghiém chua tirng thyc hién phép thiv nay trwédc day, hoac da co sy thay
ddi Ién vé hé théng thiét bi, vi du, cé phan tich vién méi, thiét bj do mai v.v, thi can phai tién hanh
nghién clru vé d6 chum va db chéch dé chirng minh nang Iyc clia phang thir nghiém dé.

14.3.2 Phan tich 7 mau lap ctia mét dung dich chuan pha tir mét vat liéu chuan ddc lap chira ndng dé
Bo & khoang gitra. Thanh phan nén va thanh phan héa hoc cuia dung dich phai twong dwong véi dung
dich da s dung trong nghién clru thi nghiém lién phong. M&i mau Iap phai dugc lay théng qua
phuwong phép phan tich hoan chinh bao gdm ca cac bwéc bdo quan va xtr ly mau so bd.

14.3.3 Tinh gia trj trung binh va do léch chuan cta bay két qua va so sanh véi dai do chéch co thé
chép nhan trong Bang 1. Nghién ctru nay phai dwoc 13p lai cho dén khi gia tri thu héi ndm trong gidi
han @a néu trong Bang 1. Néu s dung néng d6 khac voi nong d6 da khuyén nghi, xem cac théng tin
irong ASTM D5847 vé& &p dung phép thir nghiém F va phép thir nghiém t khi danh gia mirc d6 chap

nhan dwoc cla gia tri trung binh va do léch chuan.

14.4 Mau kiém soat phong thir nghiém (LCS)

14.4.1 Dé bao dam rang phuwong phap thte dang duoc kiém soat, thi can phan tich mét LCS ¢é nong
d6 Bo da biét ciing véi mdi mé phan tich hodc véi méi 10 mau. Néu sé lwgng mau phai phan tich moi
dot 1a nhiéu thi phai phan tich LCS sau méi 10 mau. Néu cé thé thi cac mau kiém soat ctia phong thiv
nghiém déi véi mé phan tich lon phai bao trum dai phan tich. LCS phai duoc lay qua tat ca cac bude
clia phuong phap phan tich bao gém ca cac buéc bao quan mau va x& Iy mau so bd. Két qua thu

dugc doi vai LCS & khoang gitra phai ndm trong khodng + 15 % ctia nong d6 da biét.

14.4.2 Néu két qua khdng ndm trong khodng gi¢i han quy dinh thi phai ngirng phép phéan tich cho dén
khi van dé dwoc khic phuc, va tat ca cac mau trong mé phai dwoc phan tich lai, hodc nhitng két qua
dé phai dwge danh gia voi cha giai 1a chung khong dat cac tiéu chi thye hanh cia phwong phap thi
nghiém nay.

14.5 Maiu tring

14.5.1 Phan tich mét mau trdng bang nwéc thude thir cing véi mdi mé phan tich. Néng d6 Bo co
trong méau tréng phai it hon 0,5 14n ndng d6 hiéu chuan thap nhat. Néu ndng dé Bo cao hon murc nay
thi phai ding viéc phan tich mau cho dén khi loai bé dwoc hét cac tap chat va mau trang thé hién
khéng con tap chat hodc cao hon mirc nay, hodc nhitng két qua dé phai dugc danh gia vé&i chu giai la
chung khéng dat cac tiéu chi thire hanh clia phuong phap thir nghiém nay.

12
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14.6 MA&u thém chuidn (MS)

14.6.1 Dé kiém tra nhirng tac nhan gay nhiéu trong dung dich nén cy thé dang duoc dugc thir
nghiém, tién hanh trén mét MS trong it nhat mét mau clia m&i mé bng cach thém mét lwgng dich cta
mau da biét nong @6 Bo va sau d6 phan tich mau.

14.6.2 Nong dd thém vao céng véi ndng d Bo ban dau ctia mau khéng dwoc virot qua ndng doé hiéu
chuan cao. Lugng thém vao phai tao ra ndng do trong mau dugc thém bang 2 dén 5 1an ndéng d6 chat
phan tich trong mdu chuwa dwoc thém chudn, hodc 10 dén 50 Ian gi¢i han phat hién cia phwong phap
nay, ldy nong dé ién hon.

14.6.3 Tinh phan trdm thu hdi clia thém chudn (P) theo céng thirc duéi day:
P=100[A(Vs+ V=B V]/CV (1

Trong dé:

A la chét phan tich ¢6 ndng do da biét (mg/L) trong mau da dwoc thém chuén,

B la chat phan tich c6 ndng do da biét (mg/L) trong mau chwa duoc thém chudn,

C  landng do da biét (mg/L) ctia chét phan tich trong dung dich thém chuén,

Vs lathé tich (mL) ctia mau dugc st dung, va

V  lathé tich (mL) cta dung dich thém chudn da duoc cho vao.

14.6.4 Gia tri phan trdm thu hoi clia thém chuén phai ndm trong khoang gi¢i han, dya theo néng dé
clia chét phan tich, dwgc néu trong ASTM D5810, Bang 1. Néu phan trdm thu héi khéng ndm trong gidi
han d6 thi trong mau duoc lya chon dé thém chuén cé thé cé tac nhan gay nhiéu. Trong treéng hop
nay co6 thé st dung mét trong nhirng cach khéc phuc sau day: phai loai bé tac nhan gay nhiéu, tat ca
cac mau trong mé phai dwoc phan tich bing mét phuong phép thtr ma khéng bj anh hudng bdi nhiéu
nén, hodc nhirng két qua dé phai dugc danh gia véi chua giai 1a ching khong dat céc tiéu chi thye hanh
clia phuwong phap thtr nghiém nay.

CHU THICH 5:  Két qua thu héi thém chuln c6 thé ch&p nhan duoc phu thudc vao néng d cla thanh phan dang
xét. Xem thém thoéng tin trong ASTM D5810.

14.7 MAu dup

14.7.1 D& kiém tra d6 chum cla cac Ian phan tich m3u, phan tich mét miu dap 2 1an véi m&i mé. Néu
ndng dé cla chét phan tich thAp hon 5 14n giéi han phat hién d6i voi chat phan tich d6 thi phai st dung
mAu dup thém chuan (MSD).
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14.7.2 Tinh d6 léch chudn cla céc gia tri mau dip va so sanh véi @6 chym cla chwong trinh nghién

ctru thtr nghiém lién phong sir dung thir nghiém F. Xem théng tin vé &p dung thir nghiém F trong 6.4.4
ctia ASTM D 5847.

14.7.3 Néu két qua vurot qua giéi han dé chum thi mé mau nay phai dwoc phan tich lai, hodc nhirng
két qua do phai dwgc danh gia véi cha giai [a ching khéng dat cac tiéu chi thie hanh cua phuong
phap nay.

14.8 Vit liéu chudn doc lap (IRM)

14.8.1 Dé kiém dinh lai gia tri dinh lwgng clia phuong phap thir nghiém, tién hanh phan tich vat liéu
chudn doc lap (IRM) dwoc chuyén giao nhw mét mau théng thuedng (néu cé) cho phong thte nghiém it
nhat méi quy mét 1an. Nong dé cla m3u IRM phai ndm trong khoang gilra néng d$ &p dung cho
phuong phap duoc lya chon. Cac gia tri thu dwoc phai ndm trong giéi han kiém scat do phang thir
nghiém thiét Iap.
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