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L&i néi dau
TCVN 9319:2012 hoan toan twong dwong véi ISO 29441:2010

TCVN 9319:2012 do Ban k§ thuat Tiéu chudn qubc gla TCVN/TC 147
Chét luvgng nudc bién soan, Téng cuc Tiéu chuin Bo lvang Chét lvgng
dé nghi, Bo Khoa hoc va Cong nghé cong bd.
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L&i gidi thigu

Phwong phap st dung quy trinh phan tich dong chdy lién tuc t déng st dung héa chét wét va dic biét
phl hop véi quy trinh phan tich nwéc c6 sé lwong mau Ion va tAn suét phan tich cao (d&n 100 mau
mbi gid).

Phwong phap phan tich bom dong (FIA, Tai liéu tham khdo [1] [2]) va phan tich dong chay lién tuc
(CFA, Tai liéu tham khao [3]) Ia khac nhau. Ca hai phirong phap d&u dic trwng vé lidu lvgng méu ty
ddng dwa vao bd phan phéi & d6 cac chét phan tich trong mAu phan tng véi cac dung dich thube thir
qua bd phan phéi. Qué trinh chuan bj mAu c6 thé dugc tich hgp trong bd phan phdi. Sdn phdm cia
phan &ng dugc do trong detector dong chay (vi dy may do quang).



TIEU CHUAN QuUOC GIA TCVN 9319:2012

Chét lwong nwéc — Xac dinh tdng nito’ sau khi phan huy bang UV -
Phwong phap st dung phan tich dong chay (CFA va FIA) va phat
hién phd

Water quality — Determination of total nitrogen after UV digestion — Method using flow
analysis (CFA and FIA) and spectrometric detection

CANH BAO — Ngwdi ste dung tiéu chudn nay cdn phai thanh thao vé&i cac thye hanh trong
phong thi nghiém théng thwong. Tiéu chudn nay khong dé cp t&i mei vin d& an toan déi
v&i ngwdi ste dung tiéu chuin, néu cé. Ngwoi sir dung c6 trach nhiém xdy dng bién phap
bao dam an toan va strc khde phi hgp vé&i cac qui djnh cla quéc gia.

QUAN TRONG — Chi nhi¥ng nhan vién da dwgc dao tao phit hgp méi dwoc tién hanh phép thir
theo tiéu chudn nay.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh cac phurong phap xéc dinh tdng nito sau khi phan hiy bang tia UV trong céc
loai nwéc nhw nwéc ngdm, nwéc ubng, nudc mit va nwéc thai véi khoang ndng @9 khéi lveng cla
tng nito tir 2 mg/L dén 20 mg/L trong mau khong pha loang.

Khoang ndng dd khac c6 thé 4p dung néu gidi han trén clia khodng ndng d6 bang 10 1&n gidi han dudi
(vi dy 0,2 mg/L dén 2,0 mg/L). Khodng 4p dung cd thé thay ddi theo nhirng thay ddi clia cac diéu kién
van hanh.

CHU THICH: C6 thé phan tich nwéc bién néu thay ddi dd nhay clia phrrong phap va chon néng dé dung dich mang va dung
dich hiéu chudn phi hep véi @8 mubi clia miu.

2 Tai ligu vién dén
Cac tai liéu vién din sau 12 cin thiét cho viéc 4p dung tiéu chudn nay. D4i véi cac tai liéu vién din ghi

nam céng bé thi 4p dung phién ban dugc néu. i véi cac tai liéu vién dan khéng ghi nim cdéng bé thi
4p dung phién ban m&i nhét bao gdm ca céc stra ddi, bd sung (néu cd).

TCVN 4851:1989 (ISO 3696:1987), Nudc dung dé phén tich trong phong thi nghiém - Yéu céu ky thuat
va phuong phép thi.

TCVN 6663-3 (ISO 5667-3), Chét lugng nubc — LAy mdu— Phén 3: Hutng dan bdo quan va xtr ly méu.
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TCVN 6661-1 (ISO 8466-1), Chét luong nudc — Hiéu chudn va dénh gia céc phwong phap phén tich va
wéce luong cac déc trung théng ké - Phén 1: Dénh gid théng ké cac ham chudn tuyén tinh.

TCVN 6661-2 (ISO 8466-2), Chét luong nube. Higu chuln va dénh gid céc phuong phép phén tich vé uéc
luong céc Gc tnmg théng ké. Phan 2: Nguyén tc hiéu chusn 66i véi cac ham chudn béc hai khong tuyén tinh.

ISO 13395, Water quality — Determination of nitrite nitrogen and nitrate nitrogen and the sum of both by
flow analysis (CFA and !_-'!A) and spectrometric detection [Chét luong nuée — Xéc djnh nito nitrit va nito
nitrat v téng nito, nitrit va nito nitrat bang phén tich dong chdy (CFA va FIA) vé phét hién phd).

3 Cantro

Céc miu cb gia tri pH cyc trj va cac miu c6 dung lwgng dém cao c6 kha nang gay cén tré. Nén phan
tich mét s& mAu a3 pha loang va kiém tra dd &n dinh clia két qua.

N&ng dd céc chét hiru co cao cb thé gay ra cac van @& nhu khdng dli khd nang oxy héa. Péi véi miu
chira ham lgng cachon hitu co tdng (TOC) 16n hon 100 mglL, c6 thé gidm két qué xac dinh nito. Néu
dy don dugc ham lrgng TOC 16n hon 100 mglL, thi phai chay vai m3u pha loéng @& kiém tra d én
dinh clia k&t qua, hoc 4p dyng k¥ thuét thém chuén.

Néu mAu chira cac hat ¢6 Kich thudc 16m (dudng kinh, d > 50 um), cAn cb thiét bj 1am ddng nhé&t mau (6.3.3).

Trong mAu nuéc bidn, cb thd cé ndng dd canxi va magie cao. Trong mot mdi trrdng kidm, c6 thé tao ra
hydroxyt magie ho3c hydroxyt khac ho#ic canxi cacbonat gay can trd t&i viéc phan hiy miu bing UV.

4 Nguyén tic

M3u dugc x& ly truedc véi dung dich dém peroxodisunphat va birc xa nhigt UV. Nitrat dwoc tao thanh
va dugc xac dinh bing phan tich bom déng (FIA) hodic bing phan tich dong chdy lién tuc (CFA). péi
véi FIA, miu duoc dwa vao déng dung dich dém lién tyc (ddng mang) bang van bom trong khi voi CFA
mAu dwoc trdn lién tuc véi dung dich dém. Nitrat trong miu dwgc cadimi kim loai khtr thanh nitrit (Tai
liéu tham khao [4]). Tiép sau d6, dung dich thudc thir axit phosphoric cling lién tuc dugc bd sung vao.
Nitrit tr qua trinh khi? nitrat diazo héa sulfanilamin trong dung dich axit thanh mudi diazonium sau dé
két hgp véi N-(1-naphtyl)etylendiamin tao thanh thuée nhudm @b ¢4 tinh tan (xem ISO 13395 va Tai ligu
tham khao [5]).

5 Thubc thir

Trong qua trinh phan tich, ngoai tri» ¢é quy dinh khéc, chi str dung cac thubc thte dwgc cong nhan chét
Iwgng phan tich. Kidm tra gia trj tring ctia thubc thir thwdng xuyén (xem 8.4).

5.1 Thubdc thir chung

5.1.1 Nwéc, phi1 hop véi loai 1 nhu qui dinh trong TCVN 4851:1989 (ISO 3696:1987).
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5.1.2 Axit phosphoric, p(H;PO.) = 1,71 g/mL.
5.1.3 Kali peroxodisunphat, K,S;0s.
5.1.4 Natri hydroxyt, NaOH.
5.1.5 Titan tetraclorua, TiCls, 1dng, san phdm thuvong mai.
5.1.6 Sulfanilamid, 4-aminobenzensulfonamid, C¢HsN,O,S.

5.1.7 N-(1-naphtyl)etylendiamin dihydroclorua, [N-(1-naphtyl)-1,2-diaminoetan dihydroclorua,
C12H1aN2.2HCI].

5.1.8 Natri nitrit, NaNO,, sy kho dén khéi lrgng khong déi & 150 °C.
5.1.9 Kali nitrat, KNO;, sy khd dén khéi lvgng khéng ddi & 150 °C.
5.1.10 Imidazole, CiH:N..

5.1.11 Axit hydorcloric

5.1.11.1 Axit hydorcloric |, dam dic, w(HCI) = 37 %.

5.1.11.2 Axit hydorcloric Il, c(HCI) = 4 mol/L.

5.1.11.3 Axit hydorcloric lll, ¢(HCI) = 0,1 mol/L.

5.1.12 Diclorometan, CH,Cl,

5.1.13 Dung djch déng (1) sunphat |, (CuSO,.5H,0) = 2,5 g/L.
5.1.14 Dungdjch ddng (I1) sunphat Il, o(CuSO,.5H,0) = 20 g/L.
5.1.15 Axit boric, H;BO;.

5.1.16 Axit sunfuricl, o(H,SO,) = 1,84 g/mL.

5.1.17 Axit sunfuric ll, ¢(H2S0,) = 1 mol/L.

5.1.18 Uré, CO(NH,)..

5.1.19 Hat Cadimi (Cd), kich thudc hat vi dy 0,3 mm dén 1,5 mm (déi v&i FIA nén ding 0,3 mm dén
0,8 mm). Kha ning khir téi thidu dat t&i 90 % (xem 6.1.4 va 6.2.4).

5.1.20 Dung djch géc imidazole, c(CsH.N;) = 1 moliL (Hinh A.1, R1).
Héa tan 68,1 g imidazole (5.1.10) trong khodng 800 mL nwéc (5.1.1) trong cbc1L.

Vira khudy bing que khudy tir, vira thém axit hydrocloric | (5.1.11.1) va sl dyng dién cyc pH (6.3.2)
diéu chinh pH dén 7.5.

Chuyén dung dich vao binh dinh mirc mét vach 1000 mL. Lam dy dén vach mirc bing nwéc (5.1.1).

Dung dich bén trong 4 tun néu gitr trong binh thdy tinh nau & nhiét dd phong.
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5.1.21 Dung djch géc uré, p(N) = 1000 mg/L.

Trong binh dinh mirc m$t vach 500 mL, hoa tan 1,0717 g uré (5.1.18) trong nwéc (5.1.1). Thém 0,5 mL
diclorometan (5.1.12) Iam chét bao quan. Lam day Gén vach mirc béing nuwdc.

Dung dich bén trong 1 nam néu gil» & nhiét d (4 + 2) °C.
5.1.22 Dung djch lam viéc uré, p(N) = 20 mg/L

Pha loang 5 mL dung dich géc uré (5.1.21) bang nuéc (5.1.1) trong binh dinh mirc mét vach 250 mL.
Axit héa dung dich bing axit sunfuric Il (5.1.17) dén pH < 2.

Dung dich bén trong 1 thang néu gir & nhiét dd (4 + 2) °C.
5.1.23 Dung djch dém ddng (Il) sunphat

Tron déu 20 mL dung dich ddng (I1) sunphat (5.1.14) va 20 mL dung dich géc imidazole (5.1.20) trong
cbc50mL.

Chuén bj dung dich ngay trwdc khi dung.
5.1.24 Dung dich thubc thir (Hinh A.1, R2 va Hinh A.2, R1; xem ISO 13395)

Trong binh dinh mic mét vach 500 mL, hda tan 5 g sunfanilamid (5.1.6) va 0,5 g N-(1-naphtyl)etylendiamin
dihydroclorua (5.1.7) trong nwdc (5.1.1), thém 75 mL axit phosphoric (5.1.2). LAm @y dén vach mirc bang
nwéce (5.1.1).

Gilr dung dich trong chai thly tinh nau, dung dich bén trong 1 thang.

CHU THICH: Dung dich sunfanilamid (5.1.6) va N-(1-naphtyl)etylendiamin dihydroclorua (5.1.7) cb thé dwgc chuln bj rigng ré va
dugc phan chia lidu ligng vao bd phan phéi bing céc dwdng éng khéc nhau.

Trwéce khi str dyng, loai khi dung dich R2 cho FIA, vi dy ding lgc mang (chan khéng).
5.1.25 Dung djch géc nitrit (N), o(N) = 100 mg/L

Trong binh dinh mirc mt vach 1000 mL, hda tan 492,6 mg natri nitrit (5.1.8) trong nwéc (5.1.1). Lam
dy d@én vach mic bang nwéc (5.1.1).

Dung dich bén trong it nhat 2 tuAn néu gitr trong chai thiy tinh day kin & (4 + 2) °C.
5.1.26 Dung djch nitrit (N), o(N) = 20 mg/L

Dung pipet Iy 20 mL dung dich géc nitrit (5.1.25) cho vao binh dinh mirc mét vach 100 mL. Lam ddy
dén vach mtrc bdng nwéc (5.1.1).

Chudn bj dung dich ngay triére khi diing.
§.1.27 Dung djch nitrat {N), o(N) = 200 mg/L

Trong binh dinh mukc mét vach 100 mL, hoa tan 144,4 mg kali nitrat (5.1.9) trong nwéc (5.1.1). Lam day dén
vach mirc bang nwéc (5.1.1). Axit héa dung dich tiéu chudn nay bing axit sunfuric Il (5.1.17) dén pH < 2.
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Dung dich bén it nhat trong 1 thang.
5.1.28 Dung dich hiéu chuan

Chuan bi dung dich hiéu chuén bing cach pha loang dung dich nitrat(N) (5.1.27). Nén chuén bj it nhat
nam dung dich hiéu chuén cé n&m ndng d khac nhau.

Vi duy, tién hanh theo Bang 1 d& chuan bj 10 dung dich hiéu chuan.
Chuén bj tht ca dung dich hiéu chuén ngay trueée khi do.
5.1.29 Dung djch tring, d& pha loang mAu va do mau tréing (Diéu 7 va Diéu 8).

Axit héa nwdc téi pH ~ 2 bang axit sunfuric Il (5.1.17).

5.2 Thudc thir bd sung dbi v&i FIA (xem 6.1)
5.2.1 Thuéc thir oxy héa FIA (Hinh A.1, R3)

Trong binh dinh m&rc mdt vach 250 mL, pha loang 6,8 mL axit sunfuric Il (5.1.17) vao khoang 200 mL
nwéc (5.1.1). Hoa tan 7,2 g axit boric (5.1.15) va 10,1 g kali peroxodisunphat (5.1.3) va lam ddy dén
vach mirc bang nwdc (5.1.1).

Dung dich bn trong 1 ngay néu gir & 2 °C dén 8 °C. Khéng dugc ddy kin binh dyng thubc thir.
Bang 1 — Chuin bj dung djch hi¢u chudn ddi vé&i tdng nito (N)

N&ng a9 nitrat (N) Thé tich ciia dung djch nitrat (N)
(5.1.27) dwee pha lodng véi nwée
(5.1.1) t&1 100 mL
mg/L mL
2 1
4 2
6 3
8 4
10 5
12 é
14 7
18 8
18 9
20 10

5.2.2 Thudc thir oxy héa FIA Il (Hinh A.1, R4).

Trong binh dinh m&rc mét vach 250 mL, héa tan 6,0 g natri hydroxit (5.1.4) va 10,1 g kali
peroxodisunphat (5.1.3) trong khodng 200 mL nuéc (5.1.1). Lam day dén vach mac bing nwoc (5.1.1).
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Dung dich bén trong 1 tuén néu gir & 2 °C @én 8 °C. Khdng duoc day kin binh deng thubc thi.
5.2.3 Dung djch mang FIA (Hinh A1, C).

Tron ddu 1000 mL nwée (5.1.1) véi 100 pL dung dich ddng (Il) sunphat (5.1.13). Chudn bj dung dich
ngay trwéc khi dung.

Trwdce khi st dung, loai khi dung dich, vi du dung loc mang (chan khéng).

5.3 Thuéc thir b sung déi v&i CFA (xem 6.2).

5.3.1 Poly(etylen glycol) dedoxyl ete, [HO(CH,CH,0),C/2H2:], chit hoat ddng bd mat, nhiét a6 néng
chdy tir 33 °C dén 41 °C, dung dich nwéc véi phin khéi lvgng 30 %.

5.3.2 Thubc thir oxy héa CFA (Hinh A.2, R5).

Diing binh dinh mdrc 1000 mL, hda tan 45,0 g kali peroxodisunphat (5.1.3) trong kho@ng 900 mL nwéc
(5.1.1). Hoa tan 12,0 g natri hydroxyt (5.1.4) trong dung dich nay. Lam @4y dén vach mirc bing nwéc
(5.1.1). Khéng dwgc lam néng dung dich, néu khéng peroxodisunphat ty gidi phong oxy.

Dung dich b&n trong 2 tulin néu gite & nhiét 45 phong.

Chét xuc téc titan c6 thé dwoc dung dé thiac ddy quéa trinh phan hiy hep chét nito. Chuén bj xuc tac
béng cach pha loang 5 mL titan tetraclorua (5.1.5) trong 200 mL nwéc (5.1.1), va thém 0,25 mL dung
dich nay vao thubc th&r oxy héa CFA.

6.3.3 Dung djch dém CFA | (Hinh A.2, R4).

Héa tan 24,0 g axit boric (5.1.15) trong binh dinh mirc mét vach 1000 mL bing nwéc (5.1.1). Lam diy
dén vach mtrc bing nwéc (5.1.1).

Dung dich bé&n trong 1 thang néu gitv & nhiét 44 phong.
5.3.4 Dung djch dém CFA Il (Hinh A.2, R3).

Trong binh dinh mrc mdt vach 1000 mL, hoa tan 5,0 g Na,EDTA (5.3.6) trong 500 mL dung dich géc
imidazole (5.1.20). Lam dAy dén vach mirc béng nwéc (5.1.1), thém 1 mL poly(etylen glycol) dodexyl ete
(5.3.1) va lic ddu.

Dung dich bén trong 1 thang néu gir & nhiét do phong.
5.3.5 Dung dich dém CFA Il (Hinh A.2, R2).

Pha loang 250 mL dung dich géc imidazole (5.1.20) thanh 1000 mL vé&i nwée (5.1.1). Thém 1 mL dung
dich poly(etylen glycol) dedoxyl ete (5.3.1) va lac ddu.

5.3.6 Axit etylendinitrilotetraaxetic, muéi dinatri, ngam hai phan tr nwéc, Na,EDTA, CioH1NaNa,0g.2H,0.

6 Thiét bi, dung cu

Thiét bi dung cu théng thurdng trong phong thi nghiém va thiét bj sau.

10
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6.1 Phan tich bom dong, thdng thudng bao gém cac hop phan duoc quy dinh tir 6.1.1 Gén 6.1.9
(xem Hinh A.1).

6.1.1 Binh cha thudc thir.
6.1.2 Bom xung thip, véi cac dwong éng cia bom phi hop, tror véi héa chét.
6.1.3 Bom miu, thé tich bom 30 pL (hodc 400 pL véi ndng dé nhd hon).

6.1.4 Bo khir cadimi, hiéu sudt khi tdi thiéu 90 %, vi dy 6ng cadimi (Tai liéu tham khao [5]) c6
dudng kinh trong 13 1,1 mm hodc cot cadimi (5.1.19), vi du chiéu dai 120 mm.

Cac éng khir khac c6 thé st dung néu kha nang khir I6n hon 90 %. Nén sir dyng cac k§ thuat c6 sdn
khac (vi dy bd khir st dung enzym).

6.1.5 Ong din va vong phan (ng, c6 dudng kinh trong 0,5 mm dén 0,8 mm, éng néi va éng néi chir
T Iam bing nhya tro v&i héa chét.

6.1.6 Detector quang, c6 ngan do dong, khoang bwéc séng tir 520 nm dén 560 nm.

6.1.7 B® ghi (vi du bd ghi @b thj dai, tich hop hoic mdy in/may vé), thuwdng dlng loai ghi céc tin higu
chiéu cao pic.

6.1.8 Thiét bj 1y mau tw ddng, ndu cin.

6.1.9 BO phan (rng UV hodc thiy phén

6.2 Phan tich dong chay lién tyc, thwong bao gdm cac bd phéan duwoc quy dinh tir 6.2.1 d4én 6.2.9
(xem Hinh A.2).

6.2.1 Thiét bj Ay miu ty ddng, hodic cac thiét bj khac cé kha néng cung cip mAu I3p.

6.2.2 Binh chira thuéc thir.

6.2.3 Bom xung thip, véi cac dwéng éng clia bom phil hop, tro véi héa chét.

6.2.4 BO khir cadimi, hiéu suét khir téi thidu 90 %, vi dy ct nhéi cadimi (5.1.19) c6 dwdng kinh trong
4,0 mm va chidu dai téi thidu 50 mm (xem 6.1.4).

Xem doan 2 clia 6.1.4.

6.2.5 B phan phbi ¢ bd tao bot khi (nén st dung nito), cp mau va thudc thir, c6 hé théng éng dan
va 13p v&i khép ndi thich hop 1am biing nhira hodic kim loai tro véi héa chét. Néu sir dung bd khir
cadimi thi yéu cAu khi khdng cé oxy. Trudc khi bom vao cét cadimi, loai khi dong chay, néu khong khi
dwoc str dyng dé& phan doan déng chay.

6.2.6 Ngan thdm tach, vi dy mang xenlulo, néu can, phi hop voi sy pha lodng mau (sau khi phan
hiiy) hoac phii hop v&i viéc loai bd cac hop chat can tré.

6.2.7 Detector quang, c6 ngan do dong, khoang budc song tir 520 nm dén 560 nm.

11
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6.2.8 Bo ghi (vi du bd ghi db thj dai, tich hop hoac may in/may vé), thuong dung loai ghi cac tin hiéu
chiéu cao pic.

6.2.9 B phan trng UV hodc thiy phin

CHU THICH: Hinh A.2 trinh bay hé théng dong chay (CFA) c¢6 duéng kinh trong khodng 2 mm. Cling c6 thé sir dyng kich
thurére duwrdrng kinh khac (vi dy 1 mm).

6.3 Thiét bj phu trg dwec dung cho FIA va CFA

6.3.1 B lgc mang, @& loai khi dung dich cho FIA, v&i mang loc ¢b ¢& 18 0,45 um. Nén sir dung mang
loc lam bang xenlulo axetat.

6.3.2 Dién cwe pH.
6.3.3 Thiét bj 1am adng nhét [vi dy Ultra-Turrax"), néu cAn.

6.3.4 Bom tiém, dung tich danh dinh 25 mL.

7 Ly miuva xir ly so bd méu

Trwdc khi s dung, riva sach tit cd cac binh chiva sé tiép xtc v&i miu bing nuwéc (5.1.1) (xem
TCVN 6663-3 (ISO 5667-3)).

Péi véi tdng niter, 14y mAu vao binh thly tinh ho3c binh polyeten. Axit héa cac miu nay bang axit
sunfuric Il (5.1.17) @én khodng pH bang 2. Lwu git» mAu trong It nhat 12 h @& hoa tan va phan hiy so
b nito hat.

Théi gian luwu gir t6i da 1a mdt thang tai 2 °C dén 8 °C.

Lwong chét rén lo Iting khdng vieot qua 30 mg/L. Néu ndng dd cao hon, pha lodng méu sau khi lam
ddng nhét véi dung dich mu tring (5.1.29).

Nhw 12 mét ngoai &, m3u cé thé dugc bao quan trong tl lanh & khodng —20 °C trong 8 ngay, néu kha
nang bdo quan ndy dwgc kiém tra.

Trudc khi do, pha long cac miu cé chira ndng d9 muébi tdng nhidu hon 30 g/L bing dung dich miu
trdng (5.1.29).

8 Cach tién hanh

8.1 Chuén bj, hoat héa va kidm tra bd khir cadimi

8.1.1 C6t nhéi hat cadimi

" vi dy vé san phdm thuong mai phil hop. Théng tin nay dwoc dwa ra chi tao thuan lgi cho nguéi str dung tiéu chudn nay ma
khéng phai 14 xa¢ nhan ctia tiéu chudn vé san pham nay.

12
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Lay mét lugng vira du hat cadimi (5.1.19) d& nhoi vao cot (xem 6.1.4 hoac 6.2.4) vao trong cbe 25 mL.

Khudy véi axit hydrocloric Il (5.1.11.2) cho dén khi b& mat hat cho anh kim loai.
CHU THICH: Hat cadimi hoat hoa va cét co ban san trén thi trudng.
Loai bd axit bing cach xa vai lan bang nuwdc (5.1.1).

Gan nwéc va khudy hat hai lan trong khoang 2 min véi dung dich déng (Il) sunphat (5.1.14). B& mat
cla hat tré lai mau den.

Gan va riva cin than bang nuéc (5.1.1).
Cho hat vao dy cdt, tranh bot khi va cac 16 hdng, va chin phan cudi cia cdt (vi dy blng bang thiy tinh).

L4p cbt vao hé théng dong chdy va hoat héa bd khir béng st dung dung dich hiéu chuin cé ndng @6
cao nhéat (5.1.28) ba lan.

Do I3p lai dung dich hiéu chuén (5.1.28) v&i ndng db nitrat (N) 20 mg/L, cho dén khi két qua thu dwgc 8n dinh.

C6t cadimi ¢6 thé dwec lwu gitr khdng cd bet khi, trong dung dich gbc imidazole (5.1.20). Trwéc khi st
dung lai, 8n dinh va hoat héa cét nhw quy dinh & trén.

8.1.2 Ong cadimi

Ding bom tiém (6.3.4), hit khodng 5 mL dung dich dém ddng (ll) sunphat (5.1.23) vao éng cadimi
(xem 6.1.4) va @& phan (rng trong khodng 5 min. L3p lai quy trinh, tranh bot khi.

Dung bom tiém, hit khodng 20 mL dung dich géc imidazole (5.1.20) bom qua éng va @& phan (g,
tranh bot khi.

Lé&p cdt vao hé théng dong chdy, hoat héa va 8n dinh nhw quy dinh trong 8.1.1.

Ong cadimi c6 thé duwgc lwu gite khéng cb bot khi, trong dung dich gée imidazole (5.1.20). Trwéc khi do,
&n dinh hodic x& ly, néu cin (xem 8.1.3), béng dung dich dém ddng (Il) sunphat (5.1.23).

8.1.3 Kiém tra kha ning khir ctia by khir cadimi

C6 thé kidm tra kha ning khir clia bd khir cadimi (6.1.4, 6.2.4) bang cach thay thubc thir oxy héa (5.3.2
déi véi CFA; 5.2.1 va 5.2.2 dbi véi FIA) bang nwée (5.1.1) va bd phadn (g UV a4 tit.

Phan tich 1an lwgt dung dich hiéu chudn nitrat (5.1.28) va dung dung nitrit (5.1.26) véi ndng @ khéi
Iwgng nitor cho tieng dung djch 1a 20 mg/L, va so sanh véi gia tri do dwerc.

Né&u gi4 trj nitrat do dwgc thip hon 90 % so véi gia tri nitrit do dwerc, tién hanh céc bién phéap phi hep
theo 8.1.1 va 8.1.2 dé thu dwgc kha nang khi it nhét 90 %.

Kidm tra khd ning khir 14n ntra, treére khi phan tich tirng loat mau.

8.2 D6 nhay va kiém tra qua trinh phan hdy

Dung dich hiéu chu&n (5.1.28) v&i ndng dd nitrat (N) 10 mg/L, do bang hé théng (FIA hodc CFA) phai
cho d5 hap thy it nhAt 0,04 véi chidu dai quang 10 mm.
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CHU THICH: Néu detector quang (xem 6.1.6 hodc 6.2.7) khdng cho két qua dd hép thy, 46 hép thy co thé duoc xac dinh
béng cach so sanh v&i mdt may do quang do 4o hé4p thy bén ngoai.

Phan tich 13n lvot dung dich hiéu chudn nitrat (5.1.28) va dung dung lam viéc uré (5.1.22) véi ndng dd
khéi luvgng nito cho tirng dung dich 1a 20 mg/L, va so sénh véi gia tri do duworc.

Néu gia tri uré do dugc thAp hon 85 % so véi gia tri nitrat do dworc, tién hanh cac bién phap phl hop
bing cach 1am sach hé théng béng axit hydrocloric 11l (5.1.11.3) hoic thay méi dén UV.

Kiém tra qua trinh phan hly UV hang tuén.

8.3 Chuinbjdo
L&p hé théng dong chay theo phwrong phap xac dinh nhw yéu cAu (CFA hoc FIA).

Trude khi do tdng nito, bom lién tuc dung dich thubc thir qua hé théng trong khodng 10 min ma khong
c6 bd khir cadimi va sau dé bom lién tuc dung dich thuéc thir qua hé théng trong khodng 20 min voi
van hanh bé kh(r cadimi. Ghi va diéu chinh d6 hap thu tai diém “khéng”.

Hé thdng van hanh trong didu kién duwdng nén &n dinh. Ti s6 tin higu trén ngwdng nén ph hep phai
dat dwoc it nhit 1a 3:1. Tién hanh cac bwéc phan (rng tiép theo nhw quy dinh trong 8.4 dén 8.6.

8.4 Giam sat thubc thir tring

Pé& duwdng nén én dinh.

Thay cho dung dich @&m (R2) va dung dich thuéc thir (R1), bom nuéc (5.1.1) vao hé théng trong 2 min
va ghi lai s thay ddi tin hiéu do.

Néu dd hép thy thay @i I6n hon 0,030 trén mi 10 mm chidu dai quang, thi nwéc hodc dung dich thude
thir dang dwoc dung bj nhi€m ban. Tién hanh céc bién phap thich hop dé loai trir can trd.

Sau d6 thay dung dich thuéc thir lai 1An ntea.

8.5 Hiéu chuin

Chun bj dung dich hiéu chun (5.1.28). Hiéu chuin bing cach thém IAn lwgt dung dich hiéu chudn va
dung dich tréng (5.1.29).

Trwdc khi hiéu chudn, cai dat didm “khong” cla thiét bj, néu cin, theo hwéng dén clia nha sén xuat.

Xac dinh cac gia trj do dwoc tir cac dung dich hiéu chudn da dung theo huwéng dan clia nha sén xuét,

néu chang khéng mau thun véi quy dinh clia tiéu chuén nay.

Diéu kién clia phép thir ddi véi hiéu chudn mau va do mau (8.6) 1a nhw nhau. B¢ Ién cla tin hiéu do
dugc ti 1é v&i ndng do khéi lwong nito (N). Thiét 1ap dwong hdi quy tir cac gia tri do dugc.

Tinh dudng cong hiéu chuan nhw quy dinh trong TCVN 6661-1 (ISO 8466-1).

Ap dung Céng thirc tdng quat (1) nhu dudi day véi y 13 gia tri do dwoc, tinh bang don vi trong ting cla

thiét bi:
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_1':5;‘.__ +a (1

trong do:
b la d6 dbc ctia ham hiéu chuan. tinh theo don vi twong (rng cua thiét bi nhan véi lit trén
miligam;
Py 1andng dd khéi lugng cua nito (N) tinh bang miligam trén lit;
a  lagiao cit véi truc hoanh clia ham higu chuén, tinh theo don vj twong (rng cia thiét bj.
Néu dd tuyén tinh clia phép thir trong TCVN 6661-1 (ISO 8466-1) cho thiy dudng cong hiéu chuin
khong tuyén tinh, tinh dwdng cong hiéu chuin nhw quy dinh trong TCVN 6661-2 (ISO 8466-2).
8.6 Pomiu

Phan tich m3u, x& Iy so bd nhw Didu 7, theo ding cach nhw déi véi dung dich hiéu chudn (5.1.28), véi
hé théng dong chay phi hop (d6i véi FIA, xem 6.1 va Hinh A.1; d6i véi CFA, xem 6.2 va Hinh A.2),

Néu ndng dd khdi lvgng dugc xac dinh ndm ngoai pham vi hop Iy clia dai do da chon thi phai pha
loang mAu ho#c phan tich str dyng dai do khéac.

Kidm tra tinh dGing d4n cGa ham hiéu chun cho tirng dai do sau méi loat do mau, nhung nhidu nhét 13 sau
10 &én 20 mAu bing cach dung mét dung dich hiéu chuln véi tirng dung dich hiéu chuin cé ndng @5 béng
mét phn ba v& phia dwdi va phia trén clia dai do twong (rmg. Néu cin thi 1ap dudng chudn (8.5) méi.

Sau khi do, Iwu gitr bd khi cadimi trong dung dich imidazole khéng c6 oxy (xem doan cubi cla 8.1.1
va 8.1.2).

9 Danh gia

Xac dinh ndng d6 khéi lwong clia chit cAn xac dinh trong dung dich do s dung céc gia trj do da thu
duoc nhw quy dinh trong 8.6, tlr ham hiéu chuén (8.5).

P4 d4nh gia, str dung ham hiéu chuln thich hop. Khéng ngoai suy mét phia dai do da chon.
Ndng dd khéi lvgng p(N) nito trong mAu, tinh bang miligam trén lit, theo Cong thirc (2):

p(N)=235 @

Trong dé cac bién sb dworc gidi thich nhw quy dinh trong 8.5.

Déi v&i tinh todn két qua trong tredng hop dwdng hiéu chudn khéng tuyén tinh, xem TCVN 6661-2
(1ISO 8466-2).

10 Biéu thj két qua

Bao cao két qua vdi hai chi¥ sé cé nghia.
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Vi DUY:
Thng nite (N): 2,9 mgiL

Tdng nite (N): 13 mg/lL

11 Bao cao thir nghiém

B&o céo th(r nghiém phai bao gbm céc théng tin sau:

a) Vién din tidu chuln nay;

b) TAt ca cac thang tin cAn thiét @& nhan dang ddy dt mau nwéc;
c) Yéu cAu k§ thuat ctia qui trinh dwee ap dung (CFA hodc FIA);
d) M6 ta qua trinh x& Iy mAu so bd mau;

e) M ta loai thiét bj hodic cac didu kién dong chay;

f) Két qua thir xac dinh dwoc, biéu thj theo Didu 10;

g) Db chinh xdc va 46 ding clia c4c két qua, néu cé gid trj;

h) Nhing chi tiét thao tac khdng duwgc quy dinh trong tiéu chudn nay hosic dwgc coi la tiy chon, cling
v&i nhirng chi tiét ngAu nhién c6 thé anh hwdng dén két qua thi.
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Phu luc A
(Tham khao)

Vi du vé cac hé thdng phan tich dong chay (6.1 hoac 6.2) dé xac dinh téng
nito sau khi phan hiy mau bang UV (2 mg/L dén 20 mg/L)

P1
-]
(I
P2
S
R4
2
P3
s P 5 7
o 6
4 (8)+9
R1
R2
CHU DAN
C Dung dich mang (5.2.3), 1,6 mLU/min 1 Budng phan (rng UV (6.1.9), 254 nm, 9 W, c6 cudn
P1 Bom miu phan (ng, dudng kinh trong 0,7 mm, chiéu dai

P2 Bom, chlluu lrgng dong tinh bing mL/min (6.1.2) 5000 mm
P3 Bom, chi lru lrgng dong tinh bing mUmin (6.1.2) 2 Budng phan (rng nhiét, 105 °C, c6 cudn phan @ng,

R1 Dung dich géc imidazole (5.1.20), 0,80 mL/min dudng kinh trong 0,8 mm, chidu dai 8000 mm

R2 Dung dich thudc thir (5.1.24), 1,20 mLU/min 3 Tram loai khi

R3 Thubc thir oxy héa FIA 1 (5.2.1), 0,70 mL/min 4 Budng bom miu, 30 pL

R4 Thuéc thir oxy héa FIA II (5.2.2), 0,70 mL/min 5 Cudn phan ng, chidu dai 500 mm, duéng kinh
S M3y, 1,20 mUmin trong 0,5 mm

6 BY khir cadimi (Cd) (6.1.4).
7 Cudn phan (rng, chidu dai 1500 mm, duwéng kinh
trong 0,5 mm
8 Detector, chidu dai quang 10 mm, van hanh & budc
s6ng tir 520 nm dén 560 nm (6.1.6)
9 Théi
Hinh A.1 - Vi dy h@ théng phan tich dong chay (FIA) d& xac djnh tdng nito
trong dai do tir 2 mg/L dén 20 mg/L phi hgp v&i 6.1

CHU THICH 1:  Thé tich budng bom mAu 400 pL 14 phi hop d& xéc dinh tdng nito trong déi do tir 0,2 mg/L dén 2 mg/L.

CHU THICH 2: Ng#n thim tach vi dy cé mang biing xenlulo phi hep cho pha lodng miu (sau khi phan hiy) hodc phi hegp
véi vigc loai bd chit cén trér, c6 thé dugc dura vao bd phan phéi miu (so véi 6.2.6).

17



TCVN 9319:2012

Ri 9
A
10
L
s I 6 ! 10
A 4 = ®
R3 I
10
s2 4| | |
R4
A 1 3
RS |
s1 I
»10
| [ ]

CHU DAN

A Khong khl, Itu lrgng dong 0,42 mL/min

R1 Dung dich thube thir (5.1.24), lwu Irgng dbng
0,23 mL/min

R2 Dung dich d&m CFA Il (5.3.5), lwru lwgng dong
1,40 mL/min

R3 Dung dich dém CFA Il (5.3.4), lwu lvgng dong
0,80 mL/min

R4 Dung dich d&¢m CFA | (5.3.3), lvu lwgng dong
0,42 mU/min

R5 Thubc thir oxy hta CFA (5.3.2), luu lwgng dong
1,20 mL/min

S1 MAu, lwu legng dong 0,16 mL/min

S2 MAu, leu lvgng dang 0,32 mL/min

Cudn phan trng, chidqu dai 680 mm, dudng kinh trong
1,5 mm

B& phan hiy UV c6 dén UV (8 W) va 16i thach anh
3320 mm, dwirng kinh trong 1,8 mm (6.2.9)

Cudn phan trng, 90 °C, chidu dai 2700 mm, dwdng kinh
trong 2,0 mm

Cubn phan (rng, chidu dai 350 mm, du&ng kinh trong
1,5 mm

Ngan thdm tach, 150 mm (6.2.6)

B¢ khir cadimi (Cd) (6.2.4).

Cudn phan trng, chidu dai 2000 mm, dwéng Kinh trong
1,5 mm

Detector, buréc song tir 520 nm dén 560 nm, chidu dai
quang 10 mm (6.2.7)

9 Bom (6.2.3)
10 Thai

Hinh A.2 — Vi dy hé théng phan tich dong chay lién tuc (CFA) d& xac djnh tdng nito trong dai do
tir 2 mg/L dén 20 mg/L phis hep v&i 6.2

CHU THICH 3:  Viéc thém dung dich titan tetraclorua (48 chuin bj thube thir, xem doan cubi clia 5.3.2) vao hdn hop tai tao d&

phén thé tich cudi cung clia xuc tac 0,001 % phan hly.
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Phu luc B
(Tham khao)
Sé liéu do dung
Két qua clia phép thlr lién phong thi nghiém do Ha Lan thirc hién trong ndm 2008-09/10 duoc trinh bay
trong Bang B.1 va B.2.

Bang B.1 - S6 ligu thong ké déi véi phép xac djnh nito(N) bing phan tich bom dong

: |z _|= ] A 2
1R R ERE
.| ® g 2 e = 3 a 3
53| §2| 5| . % s - § |5 | §
Miu Nén miu* g S| & E A 2 3 = 3 5 | 5 £
Sl S5l o c g ]| £ S 5 s 8
g | ol § @ o 2 S - ‘S
2|3 5|5 |5B|5 |2 |2 |8 |3
- i ] ] —
38 BE| Q|5 |oElF |8 |28 8 | 2=
P n noe | P 3 n sp Cvr s Cy,
% |mg [mgL| % | mog| % |mon| %
1 Nuéc u6ng a4 thém chudn 1 57 1,7 3,29 | 3,32 |1009| 0,097 | 29 [0,080| 24
2 Nudc u6ng @4 thém chuén 1 57 34 116,79 | 16,6 | 99,0 0,39 24 0,36 22
3 Nudc mat 34 thém chuln 1 53 36 | 410 | 382 | 932 | 0128 | 3.4 | 0,120 3,1
4 Nudc mét da thém chuén 1 57 00 |1502| 1486 | 97,4 0,36 25 0,33 2,2
5 | Nuérc thai nguyén géc 11 | 54 |18 580|570 982 | 0140 | 25 [o0,101] 18
6 Nudc thai da thém chudn 11 56 34 |17,95 | 175 | 97,7 0,37 21 0,31 1,7

* Ngudn géc miu:
Nuérc ubng 14y tir thanh phd Lelystad (Ha Lan);
Nudre mit Ay tir Ketelmeer/Markermeer (phin clia ljsselmeer, Ha Lan);
Nuwére théi tir RWZI Dronten (tram xr ly nedre thdi, Ha Lan).
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Bang B.2 - S liéu théng ké ddi véi phép xac djnh nito(N) bing phan tich dong chay lién tuc

£ a_| = ] o o
i 1:3| 1 2% s |5 |® |3
£5| 28 .4 ze § |2 |2 |¢
Miu Nén miu* g g §' g 5 g— 32 'g 3 "_g % -g §
HE AR EE R PR R
£ 22| 2 E 52| 2 28 = e s
3% 8E|8 |8 |sg|F |8 |25 8 |22
p n nop Pas D n SR Cugr 5 Cor
% mg/L | mglL % mg/L % mg/L %
1 Nuéc udng d4 tham chudn 14 73 14 329 | 332 | 1008 | 0,138 | 42 | 0085 | 2,6
2 Nuwéc ubng da thém chudn 14 74 13 | 16,79 | 16,7 99,3 056 | 34 0,29 1,8
3 Nwéc mat 44 thém chudn 13 68 8,1 4,10 | 4,00 97,7 | 0,417 | 2,9 | 0,067 1.7
4 Nuéc mit 3 thém chuln 13 68 6,8 | 15,02 | 14,8 98,6 0,49 | 33 0,21 1.4
5 | Nudc thai nguyén gbc 14 76 0,0 580 | 572 98,6 0279 | 49 | 0,145 | 2,5
6 | Nudc thai 6 thém chudn 14 74 13 | 17,95 | 176 98,1 063 | 36 0,34 1,9

* Ngudn gbc mAu: xem Bang B.1, chi thich a.
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