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L&i n6i dau

TCVN 9242:2012 hoan toan twong dwong véi ISO 11732:2005.

TCVN 9242:2012 do Tdng cuc M6i trwong bién soan, B Tai
nguyén va Méi treong dé nghj, Bd Khoa hoc va Céng nghé céng bé.
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L&i giGi thigu

Phwong phap st¥ dung quy trinh phan tich dong lién tuc tw déng slr dung héa chét wot va dic biét phi
hop v&i quy trinh phan tich nwéc co sé lvgng mau Ién va tin suét phan tich cao (dén 100 mAu mdi gi®).

Phwong phap phan tich bom dong (FIA)™? va phan tich dong lién tuc (CFA) ™! 1a khac nhau. Ca hai
phuong phap déu dic trung vé lidu lwong mau ty dong dwa vao hé théng phan phéi & d6 cac chét
phan tich trong mAu phan (rng v&i cac dung dich thudc thir qua hé thdng phan phéi. Qua trinh chuén bi
mau c6 thé duwoc tich hop trong hé théng déng chay. San pham clia phan rng dwoc do trong detector
doéng chay.

Nguoi sir dung phai y thirc drgc cac van dé dac biét da yéu cAu trong qui dinh ky thuat ngoai yéu cau
cuia tiéu chuan.



TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 9242:2011

Chét lwgng nwérc — Xac dinh amoni nito — Phwong phap phan tich
dong (CFA va FIA) va do phé

Water quality — Determination of ammonium nitrogen — Method by flow analysis (CFA and FIA)
and spectrometric detection

CANH BAO - Ngu&i sir dung tiéu chudn nay cin phai thanh thao cac phép thyc hanh co ban
trong phong thi nghiém. Tiéu chudn nay khéng dé cap t&i moi vidn dé an toan lién quan dén
ngwei str dung. Trach nhiém cua ngwei sir dung la phai bao dam an toan va co sirc khoe
phi hg'p vé&i cac qui dinh cta quéc gia.

QUAN TRONG — Chi nhirng nhan vién dwgc dao tao phi hgp méi dwgce tién hanh phép thir
theo tiéu chuin nay.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay qui dinh cac phwong phép thich hop dé xéac dinh nito amoni trong céc loai nwéc (nhw
nwée ngdm, nwrde ubng, nwdc mat va nudc thai) voi khodng ndng dé khéi legng tir 0,1 mg/l dén 10 mg/l
(trong mau khdng pha loang), 4p dung FIA (Diéu 3) hodc CFA (Piéu 4). Trong tredng hop dac biét,
khodng ap dung cé thé thich hop véi thay ddi cac diéu kién van hanh khac.

2 Tailiéu vién dan

CaAc tai liéu vién dan sau la cin thiét cho viéc ap dung tiéu chuadn nay. Déi véi cac tai liéu vién dan ghi
nam cdng bé thi ap dung phién ban dugc néu. D4i véi cac tai liéu vién dan khéng ghi ndm cdng bé thi
ap dung phién ban méi nhat bao gdm ca céc sira ddi, bd sung (néu cd).

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

TCVN 6661-1 (ISO 8466-1), Chét lwong nwoc — Hiéu chuén va danh gié céc phuong phap phéan tich va
woc lupng céc ddc trung théng ké - Phén 1: Dénh gia théng ké cac ham chudn tuyén tinh.

TCVN 6663-1 (ISO 5667-1), Chét lugng nudc — LAy méu — Phén 1: Hwéng 1ap chuong trinh 18y méu va
ky thuét ldy mau.



TCVN 9242:2012

TCVN 5992 (ISO 5667-2), Chét luong nude — LAy méu — Hudng dén ky thuét Iy méu.
TCVN 6663-3 (ISO 5667-3), Chét Iuong nude — LAy mau — Phén 3: Huéng dén béo quén va xir Iy mau.

3 Xac dinh amoni nito bing phéan tich bom dong (FIA) va do phé

3.1 Nguyén tic

M3u chira amoni dwgc bom lién tuc vao déng khi/hoi nwéc mang bing mét van bom va miu dugrc trdn
véi dong chay lién tuc clia dung dich kiém. Amoniac tao thanh dwoc tach khéi dung dich trong ngan
khuéch qua mang ban tham ky nwéc va dwoc hap thy bing ddng chay tiép nhan chira chi thj pH. Vi két
qua pH thay ddi, nén dung dich chi thj sé& thay di mau mau nay dugc do lién tuc trong may quang phd.
Théng tin bd sung vé& ky thuat phan tich nay dwoc néu trong tai liéu vién dan [4], [5], [6], [7] va [8].

CHU THICH: Thiét bj theo nguyén tic nay sir dung CFA thay cho FIA d&u 13 cac san pham thuirong mai, tuy nhién, cac thiét
bj nay khéng duwegc thdm dinh.

3.2 Cantro

Néu xuét hién cac amin dé bay hoi, ching sé khuéch tan qua mang va do dé lam thay déi pH. Néu
néng d¢ clia cac amin dé bay hoi (vi dy methylamin ho#c ethylamin) bdng véi néng dé clia amoni clia
chuing, thi cac két qua ndng do dy kién'? cao hon. Noéng dé dang ké clia cac amin dé bay hoi c6 thé
dugc gidm bing chwng cit mdu d4 hiéu chinh vé& pH = 5,8 truwdc khi phan tich.

Trong mét sb it treeng hop, méu c6 thé khong dat dén pH = 12 sau khi bd sung dung dich thuéc thir
kiém, vi thé d&n dén that thoat amoni béi vi ching khéng dwoc chuyén héa dinh lugng thanh amoniac.
Hién twong nay c6 thé xay ra véi mau cé tinh axit manh hoc mau dém. Trong céc trwedrng hop nay pH
ctia mau phai dwgc didu chinh vé khodng tir 3 dén 5 bang céach thém dung dich natri hydroxit (3.3.2
hodc 3.3.3).

Né&ng dé cac ion kim loai cao ma c6é thé tao két tiia dang hydroxit dan dén két qua cé db tai 1ap kém. B
sung thudc thir phit hep, nhr mudi hai natri clia axit etylendinitrotetraacetic (EDTA), vao cac dung dich
phan (ng kiém (3.3.17) véi ndng d6 Al cao s& ngan nglra can tré do Cu, Zn, Fe, Ca, Mg va Al. Mudi
hai natri clia axit etylendinitrotetraacetic c6 ndng d6 30 g/l (3.3.4), Trong dung dich R1 (3.3.17) thich
hop cho ndng d6 kim loai dén 0,2 mg/l trong méi mau.

Trong treéng hgp mau chira cac hat rén, xem 3.5 (cudi doan).

M&u cé ndng dé mudi tdng sé > 10 g/l phai duoc pha lodng trwdc khi do.

3.3 Thubc thir

Ngoai thudc thir néu trong 3.3.6 va 3.3.7, chi sir dung “céc thudc thir dat chét lgng phan tich dé xac
dinh nito” hodc, néu khdng c6, cac thubc thir dwgc cdng nhan “chét Iwgng cip phan tich”. Ham lwong
amoni trong mau tréng phai dwoc kiém tra thiromg xuyén (3.6.3).
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3.3.1 Nwdrc, loai 1 nhw da qui dinh trong TCVN 4851 (1ISO 3696).
3.3.2 Dung djch natri hydroxit I, c(NaOH) = 5 mol/l.
3.3.3 Dung dich natri hydroxit I, c(NaOH) = 0,01 mol/l.

3.3.4 Mudi hai natri cioa axit etylendinitrotetraaxetic (EDTA)?, ngdm mét phan t& nuwéc,
C10H14N2N3203.Hzo.

3.3.5 Bromocresol miu dé tim, C;(HzBr,0sS.

3.3.6 Bromothymol xanh, C;;H;sBr.05S.

3.3.7 Cresol dd, C;1H150sS.

3.3.8 Amoni clorua, NH,CI, 1am khé & 105 °C + 2 °C dén khdi lwgng khéng dbi.
3.3.9 Kaliclorua, KCI.

3.3.10 Axit boric, H;BO;.

3.3.11 Dung djch axit hydrocloric I, ¢c(HCI) = 0,01 mol/l.
3.3.12 Dung djch axit hydrocloric I1, c(HCI) = 0,1 mol/l.
3.3.13 Dung djch axit hydrocloric III, ¢(HCI) = 1,0 mol/l.
3.3.14 Axit sunfuric, p(H;S0,) = 1,84 g/mi.

3.3.15 Hon hep chi thj

Chuén bj hén hep khd bao gdm 10 g bromcresol d6 tim (3.3.5), 5 g bromthymol xanh (3.3.6), 25 g
cresol d6 (3.3.7), va 45 g kali clorua (3.3.9) vao mét cbi str.

Lwong d4 néu & trén c6 thé gidm (vi du bang mét phan mudi).
3.3.16 Dung dich mang, C (xem Hinh A.1).

Dung nwéc theo 3.3.1, d loai khi, vi du giam ap suat.

3.3.17 Dung dich phan tng kiém, R1 (xem Hinh A.1).

Hoa tan trong binh dinh mirc c6 vach chia, dung tich danh dinh 1000 ml, 30 g muéi hai natri cua axit
etylendinitriotetraaxetic (3.3.4) v&i khoang 800 ml nwéc (3.3.1), va thém 12,4 g axit boric (3.3.10).

Thém 100 ml dung dich natri hydroxit I (3.3.2) nhé giot dén khi xuét hién huyén phii va thém nuéc dén
vach murc bang nuéc (3.3.1).

Loai khi dung dich bing cach lpc qua mang loc (3.4.2).

pH clia dung dich s& khodng 13. Bao quan trong chai nhwra (polyetylen) & nhiét d¢ phong, dung djch sé
bén trong mét thang.

2 Thuwtng dugce biét dén nhu axit etylendiamintetraaxetic.
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3.3.18 Dung dijch chi thj

Hoa tan 1 g chi thj hén hep (3.3.15) trong binh dinh mirc 200 ml vao hén hgp 50 ml dung dich natri
hydroxit 11 (3.3.3). Thém nwéc (3.3.1) @én vach mirc.

Dung dich s& c6 mau dé tham.

Loc loai bd cac hat khéng hoa tan.

Dung dich nay cé thé dugc bdo quén & nhiét dé phong trong ba thang trong chai thiy tinh mau hé phach.
3.3.19 Dung dich nhan amoniac, R2 (xem Hinh A.1).

Pha loang 10 ml dung dich chi thj (3.3.18) v&i gan 480 ml nwée (3.3.1).

Do hép thy clia dung dich phai tir 0,3 dén 0,5. Néu khéng dat dwoc thi nhé thém giot dung dich natri
hydroxit 11 (3.3.3) hodc dung dich axit hydrocloric 111 (3.3.13) cho dén khi gi tri hap thy dat ttr 0,3 dén
0,5 (chiéu dai quang 10 mm, bwéc séng 590 nm). Thém 500 ml nuwde (3.3.1).

Loai khi va loc dung dich bing mang loc (3.4.2), d4 hét dung dich vao binh chira thubc thir va dé yén it
nhét 2 h.

Ngay trweéc khi do (3.6), kiém tra lai 46 hép thu va diéu chinh, néu cin, d& d6 hap thu ndm trong
khodng da qui dinh & trén béng cach thém dung dich natri hydroxit 11 (3.3.3) ho&c axit hydrocloric I, IT
ho#c I1I (3.3.11 dén 3.3.12) twong trng.

Dung dich nay c6 thé bdo quén & nhiét @ phong trong hai tuén trong chai thuy tinh.
3.3.20 Dung djch géc amoni, o(N) = 1 000 mg/l.

Héa tan 3,819 amoni clorua (3.3.8) v&i khoang 900 ml nwéc (3.3.1) vao binh dinh mirc 1 000 ml, axit
héa dén pH = 2 béng cach nhé giot axit sunfuric (3.3.14), va thém nwéc (3.3.1) dén vach mirc.

Dung dich nay c¢6 thé bao quan trong ti lanh téi da ba thang.
3.3.21 Dung djch chudn amoni I, o(N) = 100 mg/I.

Duing pipet ldy 10 ml dung dich géc amoni (3.3.20) vao trong binh dinh mirc dung tich 100 ml, thém
khodng 80 ml nuéc (3.3.1), axit héa bdng cach thém nhé giot axit sunfuric (3.3.14), va thém nwéc
(3.3.1) dén vach mirc.

Dung dich nay ¢6 thé bao quan trong i lanh t6i da mot tuén.
3.3.22 Dung dich chudn amoni II, o(N) = 10 mg/l.

Dung pipet Iy 1 ml dung dich gbc amoni (3.3.20) ho&c 10 ml dung dich chuén amoni I (3.3.21) cho vao
binh dinh mwrc dung tich 100 ml, thém khoang 80 ml nwéc, axit héa dén pH = 2 béng cach thém nhé
giot axit sunfuric (3.3.14), va thém nwéc (3.3.1) dén vach mirc.

Dung dich nay cé thé bao quan trong tu lanh téi da mét tuan.
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3.3.23 Dung djch hiéu chuédn

Chuén bj dung dich hiéu chuan bing pha loang dung dich chuén amoni I hodc II (3.3.21 hodc 3.3.22).
Nén chuén bi it nhat ndm dung dich chuan hiéu chuan cho mdi dai do. Vi dy, néu ap dung sau dung
dich chuén, cho dai do 1 hodc I, tién hanh nhw sau:

a) Daido I (1 mg/l dén 10 mg/l):

- Dung pipet cho vao day binh dinh mirc 100 ml twong ¢ng 1 ml, 2 ml, 4 ml, 6 ml, 8 ml va 10 ml dung
dich chuan amoni I (3.3.21), thém nwéc (3.3.1) dén vach muec.

- N&ng dé khéi lwgng clia amoni, tinh bang nito, trong cac dung dich hiéu chuén nay 1a 1 mg/, 2 mg/l,
4 mg/l, 6 mg/l, 8 mg/l va 10 mg/l.

b) Daido 11 (0,1 mg/l dén 1,0 mg/l)

- Dung pipet lay 1 ml, 2 ml, 4 ml, 6 ml, 8 ml va 10 ml dung dich chu&n amoni II (3.3.22) cho vao day
c4c binh dinh mirc dung tich 100 ml va thém nudc (3.3.1) dén vach mirc.

- N&ng dd khéi lugng clia amoni, tinh theo nito, trong cac dung dich hiéu chuan nay la 0,1 mg/l,
0,2 mg/l, 0,4 mg/l, 0,6 mg/l, 0,8 mg/l, va 1,0 mg/l.

Chudn bi tit ca cac dung dich hiéu chun ngay treée khi dung.

3.4 Thiét bj, dung cy
3.41 Hé théng bom méu
N6i chung, hé théng bom mau bao gém cac thanh phan sau (xem Hinh A.1).
3.4.1.1 Binh chira thuéc thir.
3.4.1.2 Bom xung thip.
3.4.1.3 Ong bom thich hp, néu yéu cau.
3.4.1.4 Van bom vé&i dung tich bom phi hep.
Déi véi dai do 1, dung tich bom 40 pl, déi véi dai do 11, dung tich bom vi dy nén béng 360 pl hozic 400 pl.
3.4.1.5 Ngin khuéch tan véi mang ban tham hydrophobic (vi du dwoc lam tir polytetrafloeten, PTFE).
vi DY:
96 day mang: 150 um dén 200 pm;
Cce 16: 0,5 um dén 2,0 pm;
B xbp: 75 %.

3.41.6 Ong dan va véng phan irng, c6 dudng kinh trong 0,5 mm dén 0,8 mm, éng ndi va 6ng néi
ch T 1am bing nhira tro va c6 dung tich chét nhé nhét.
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3.41.7 Detector quang phd v&i cuvet dong, chidu dai quang tir 10 mm dén 50 mm va khodang buéc
séng tir 580 nm dén 600 nm.

3.4.1.8 B ghi (vi du bd ghi dd thj dai, tich hop hodic mdy in/may vé), thuéng dugc dung dé danh gia
céc tin hiéu chidu cao pic.

3.41.9 Thiét bj ldy mau ty dong, néu can.

3.4.2 Thiét bj phy trg

Céc thiét bj théng thwrdng trong phong thi nghiém va cac thiét bj sau.

3.4.2.1 Binh djnh mirc c6 vach chia, dung tich chira 100 ml, 200 ml va 1 000 ml.
3.4.2.2 Pipet chia vach, dung tich 1 ml @én 10 ml.

3.4.2.3 B6 loc mang v&i mang loc, c6 ¢& 16 0,45 pum.

3.5 LAy méu va xtr ly so b mau

Thiee hién 1y mau theo TCVN 6663-1 (ISO 5667-1) va TCVN 6663-3 (ISO 5667-3).

Binh chira bng thiy tinh, polyalkenes va polytetrafloroeten (PTFE) la thich hgp dé chira mdu. Rira ky
tAt ca cac binh chira m3u bing dung dich axit hydrocloric 1, 11 ho&c III (3.3.11 dén 3.3.13) va rlra lai
mét vai 1an bing nuérc.

Phan tich mAu ngay sau khi lay mau. Néu thoi gian bdo quan dén 24 h, thém axit sunfuric (3.3.14) @&
diéu chinh pH v& khoang 2 va bao quan & 2 °C dén 5 °C trong binh téi mau.

Trong trdng hop dic biét, mau cé thé duoc bdo quan hai tudn, néu miu duoc loc qua mang sau khi
axit h6a. Kha nang ap dung quy trinh bdo quén nay phai dwoc kiém tra cho tirng trudng hop cy thé.

Néu xdy ra hién twong tic 6ng dén, loc mau truéc khi do.

3.6 Quy trinh
3.6.1 Cai dat thiét bj

Truéc khi do, bom lién tyc cac dung dich thudc thir C, R1, va R2 trong khodng 10 min qua hé théng
bom dong, ghi va diém “khéng” dwéng nén.

Hé théng dwoc van hanh khi dwdng nén khong c6 bat ky sy tréi nao. Can dat dugc twong quan gitra
tin hiéu véi mirc ndng d6. Kiém tra thuéc thir tring va van hanh mang loc theo 3.6.3. Hiéu chuén hé
théng nhw da mé ta trong 3.6.4.

3.6.2 Kiém tra tinh nadng thiét bj

Trong hé théng phan tich, @ chudn bj theo 3.6.1, dung dich hiéu chuén (3.3.23) c6 ndng d6 0,5 mg/I
trong dai do 11 (0,1 ma/l @én 1,0 mg/l) hoc ndng d6 5,0 mg/l trong dai do II (1,0 mg/l &én 10 mg/l) phai
cho @6 hap thu it nhat 0,040 don vj hip thy trén 10 mm chiéu dai quang. Néu khéng, hé théng dong 1a
khong thich hep va phai thay thé hé théng nay bing hé théng khac dap (rng duoc dy du cac yéu cau.

10
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Néu detector do quang khéng cho két qua dé hép thy, 46 hap thu co6 thé dwec xac dinh bdng cach so
sanh véi phd ké do d6 hap thy bén ngoai.
3.6.3 Kiém tra thubc thir tring
Dei cho dwdng nén én dinh.

Thay cho dung dich thudc thir kiém R1, bom nwéc vao hé théng cho dén khi dat dwec tin hiéu on dinh.
Ghi lai thay ddi dd hép thy.

Néu d6 hap thu thay @i hon 0,1 don vi hap thu trén 10 mm chiéu dai quang, nuéc dwoc st dung hodc
dung dich thudc thir kiém c6 thé bj nhiém ban amoni, ho&c mang ban thAm c6 thé bj hdng. Cac bién
phap thich hop phai dwec tién hanh dé khic phuc 18i.

Sau d6 kh&i dong lai dung dich thudce thir.
3.6.4 Higu chuan

Lwa chon dai do 1 hodc 11 va chudn bj cac dung dich hiéu chudn @é chon dai do (3.3.23). Hiéu chuén
riéng biét st dung it nhat nm dung dich hiéu chuén cho mai dai do.

Trwdc khi bat dAu phan tich, @t dudng chudn nhw khuyén nghi ctia nha san xuét, hodc thich hep.

Hiéu chuan may phan tich vé&i dung dich hiéu chuan va dung dich mau tring. Céc diéu kién thir dé hiéu
chuan va do mau (3.6.5) 1a nhw nhau. B I&n clia tin hiéu do ty 1€ véi ndng d khdi lvgng clia amoni,
dugc tinh theo nito.

Xac dinh néng dé mAu, str dung quy trinh do nha san xut may phan tich qui dinh, mién la khéng mau
thudn véi tiéu chuan nay.

Puwirng cong hiéu chuén dwoc xac dinh theo TCVN 6661-1 (ISO 8466-1).
Str dung Cdng thire (1):
y=bp+a &)

Trong d6
y la gia tri dwgc do, theo don vi lién quan dén thiét bj;

b la dé dbc clia ham hiéu chudn, tinh theo don vi twong (rng cla thiét b x|it trén miligam (don
vi trong (rng véi thiét bi xI/mg);
p 1andng @b khéi lwong clia amoni tinh theo nito trong dung dich hiéu chuan, tinh bang
miligam trén lit (mg/l);
a la phén giao cit clia ham hiéu chudn, theo don vj tong trng cla thiét bi.
3.6.5 Po
Phan tich mau theo dung quy trinh nhw dung dich hiéu chudn bang hé théng bom dong (3.4.1).
Néu ndng dd khéi lvgng ctia mdu ndm ngoai pham vi clia dai do da chon thi phai pha lodng mau.

11
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Kiém tra x4c nhan ham hiéu chuén cho tirng dai do sau mdi loat do mau, nhung mudn nhat la sau
10 mAu dén 20 mAu bing cach dung mét dung dich chudn c6 néng d6 thap hon va mét dung dich
chudn c6 ndng dé cao hon ddi do. Néu cin thi 1ap dudng hiéu chuén méi.

4 Xac dinh amoni nito bdng phén tich dong chay lién tuc (CFA) va do phéd

4.1 Nguyén tic

Trong déng chay lién tuc, dong hoi nwdc mang khi phan doan, amoni cé trong méu phan (rng véi dung
dich kiém c6 hypoclorit (CIO), da dugc gidi phdng trweée d6 khoi dicloroisocyanuarat.

Cloramin tao ra phan teng v&i salicylat trong diéu kién xuc tac nitroprusside & nhiét d 37 °C dén 50 °C dé
tao thanh thudc nhuém mau xanh lam duwec do dinh lrgng trong quang ké déng & budc song 640 nm
dén 660 nm.

Théng tin bd sung lién quan dén k¥ thuat phan tich nay c6 thé xem c4c tai liéu tham khao s6 [9], [10],
(111, va [13].

CHU THICH:  Thiét bi theo nguyén tic ndy st dung FIA thay cho CFA Ia cac san phdm cé sn ngoai thi trudng, tuy nhién
céc thiét bj nay khéng dwoc xac nhan gia tri.

4.2 Can tro

Céac amin phén tir thAp phan (ng twong ty véi amoni va sy c6 mat clia ching sé dan dén sai s6 két

qua cao "%,

Can tr& c6 thé xay ra néu, sau khi bd sung tat ca cac dung dich thuéc thir, hdn hop phan (rng khéng
dat dwoc pH t6i thiéu 12,6. Hién twong nay chl yéu xdy ra véi miu c6 tinh axit manh va mau dém, chi
dat dwgc pH gan trung hoa trwde khi phan tich.

Céc ion kim loai & néng d6 cao, ¢ xu huéng két tia nhw cac hydroxit, lam giam do tai 1ap.

D& loai bé nén mAu hiru co gay can tré (cac hop chét véi khdi ligng phén tir cao) duwgc ap dung réng
rai, mau c6 thé dwoc thAm tach, vi du bang quy trinh tryc tiép .

Céch khac, mau c¢6 thé duroc loc qua than hoat tinh, néu thay ddi clia néng dd amoni trong mau cé thé
duwec loai bo khi chon phuong phap nay.

Cac vat chét hat trong mau co thé Iam tic cac 6ng dan va can tré phép do phd. Trwomg hop cac hat
I&n hon (> 0,1 mm), thi cin loc m3u bing mang loc, trong khi d6 cac hat nhé hon c6 thé duoc loai bo
béng thdm tach.

4.3 Thuéc thir

Ngoai cac thubc thir d& néu trong 3.3, ngoai trir cac thuéc thir da néu trong 4.3.2 va 4.3.5, phai s
dung theo céac thuéc thir “dat cAp chét lugng phan tich” va thude thir “dat cAp chét lvgng phan tich dé
xac dinh nito".
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4.3.1 Trinatri citrat ngam hai phan tir nwéc, Na;CsHs07.2H,0.

4.3.2 Polyetylen glycol dodecyl eter, c6 diém bay hoi tir 33 °C dén 41 °C, dung dich c6 ndng d¢
phan tram theo khéi lvong 1a 30 %.

Dung dich bén trong khodng bén tuan.
4.3.3 Natri salicylat, NaC;Hs0s.

4.3.4  Natri nitroprusside ngadm hai phan t¢ nwéc [natri nitrosopentacyanoferrate (III)],
Na[Fe(CN)sNO].2H,0.

4.3.5 Natri dicloisocyanurat ngdm hai phan tlr nwéc (natri 1,3-diclohexanhydro-1,3,5-triazin-
2,4,6-trione), NaC;CI:NO;.2H;0.

4.3.6 Dung dich dém citrat, dung dich thuéc thir R3 (xem Hinh A.2, A.3 va D.4).

Hoa tan 40 g trinatri citrat dihydrat (4.3.2) va 1 ml polyetylenglycol ether (4.3.2) vao nwéc trong binh
dinh mirc dung tich 1 000 mil va thém nwéc téi vach mirc.

Dung dich bén trong mét tuan, néu bdo quan trong ti lanh trong chai thly tinh mau néu.

4.3.7 Dung dich pha loang, gém dung dich dém, nhw dung dich dém citrat (4.3.6), dwoc qui dinh
@& dung véi mang thAm tach hodc dung dich dém hodc nuéc c6 thé duge st dung @& pha loang tryc
tuyén.

4.3.8 Dung dich natri salicylat, dung dich thubc thir R4 (xem Hinh A.2, A.3 va A.4).

Hoa tan 34 g natri salicylat (4.3.3), 0,4 g natri nitroprusside ngadm hai phan t& nwéc (4.3.4), va 1 ml
polyetylenglycol dodecyl ether (4.3.2) v&i nwéc trong binh dinh mirc dung tich 1 000 ml va thém nuéc
dén vach mtec.

Dung dich c6 thé bao quan trong tu lanh trong chai thiy tinh mau nau khoang mét tuan.
4.3.9 Dung djch natri dicloisocyanurat, dung dich thuébc thir RS (xem Hinh A.2, A.3 va A.4).

Héa tan 0,8 g natri dicloisocyanurat (4.3.5) va 50 ml dung dich natri hydroxit (3.3.2) v&i nuéc trong binh
dinh mirc dung tich 1 000 ml va thém nuéc téi vach mirc.

Chuan bj dung dich ngay truéc khi ding.
4.3.10 Phan doan khi (vi du nite), G (xem Hinh A.2, A3 vaA,

4.4 Thiét bj, dung cy
4.41 Hé théng dong chay lién tuc
Hé théng nay bao gébm cac bd phan sau (xem Hinh A.2, A.3 va A.4).

CHU THICH: Hinh A.2 va A.3 mb ta cac hé théng dong chay véi dudng Kinh bén trong 1a 2,2 mm. Hinh A.3 cling c6 thé ap
dung thiét bj thAm tach tryc tiép cho dai do 11 (0,1 mgA dén 1 mgA amoni, tinh theo nito). Hinh A.4 mé ta hé théng twong trng
véi dwdng kinh bén trong la 1 mm.
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4.4.1.1 Thiét bj Idy miu ty ddong, hoic thiét bj khac cé khad nang cap miu I3p.
4.4.1.2 Binh chira chét Iong va thubc thir.
4.4.1.3 Bom xung thip va cac éng bom tro véi chat héa hoc.

4.41.4 Ong phan phdi cé bd cap khi l3p lai, cAp mau va thube thi, c6 hé théng éng dén va I&p véi
khép néi thich hep 1am bang vi dy thiy tinh, nhira hodc kim loai tro véi hda chét.

4.41.5 Ngan thdm tach, lam bing vat liéu phy thuéc vao thanh phan nén mau, vi dy mang cellophan
néu cé thé,

Trong phan duéi clia Hinh A.2, thiét bj dwec mo ta véi mang thdm tach on-line cling c6 thé ap dung
cho dai do 11 (0,1 mg/l dén 1 mg/l amoni, tinh theo nito’).

Vi du ¢& tach: khéi legng phan tir teong déi Ion nhat dé cac phan tie thdm tach la tir 5 000 dén 14 000.

4.41.6 BO didu nhiét dong lién tyuc, didu chinh nhiét d6 t&i khodng x 1 °C, phit hop dé duy tri nhiét
d6 bn dinh tir 37 °C d@én 50 °C.

4.41.7 Detector quang v&i ngan do dong lién tyc, c6 chiéu dai quang I&n nhét 1a 5 cm va buéc
séng trong khoang tir 640 nm dén 660 nm.

4.41.8 Thiét bj ghi, nhuw bd ghi dd thi dai, hodc may in/may vé, thuong duoc dung dé do tin hiéu

chiéu cao pic.

4.4.2 Céc thiét bj bé sung.

Xem 3.4.2.

4.4.3 LAy miu va chuan bj miu

Xem 3.5.

4.5 Cach tién hanh

4.5.1 Lap dit thiét bj

Bom lién tuc c4c dung dich thuéc thir trong khoang 10 min vao hé théng, va ghi dwéng nén.

Hé théng sin sang khi durdng nén khong co bat ky sy tréi nao. Can dat dwgc twong quan théa dang
gitra tin hiéu véi mirc ndng do.

4.5.2 Kiém tra déc tinh thiét bj

Trong hé théng phan tich, dugc chudn bj theo 4.4.1, 0,5 mg/l dung dich hiéu chuén (3.3.23) trong khodng
lam viéc 11 (0,1 mg/l dén 1,0 mg/l) hodc 5,0 mg/l dung dich hiéu chuan trong khoang lam viéc 1 (1,0 mg/l
dén 10 mg/l) phai dat dugc dd hap thy téi thidu 0,10 trén 10 mm chiéu dai quang. Néu khéng thi hé thdng
déng chay khang phis hep va phai thay thé bing hé théng ma dép (g day dl cac yéu cau nay.

Néu detector do quang khéng cho két qua @ hap thy, 46 hap thu c6 thé dwec xac dinh bang céch so
sanh véi d¢ hap thy ctia day chudn bng may quang phé UV-VIS.
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4.5.3 Kiém tra thubc thir tring
Bei cho dwéng nén 6n dinh.

Thay cho dung dich thuéc thir, bom nwéc vao hé théng cho dén khi tin hiéu én dinh. Ghi lai sy thay ddi
a6 hép thy.

Néu sy thay ddi hap thu I6n hon 0,015 don vi hap thy trén 10 mm chiéu dai quang, nwéc duoc siv
dung hozc dung dich thubc thir kiém cé thé bj nhiém ban va phai thay thé méi.

Sau dé bom dung dich thudc thir lai 1an nira.
4,54 Hiéu chuan
Xem 3.6.4.

Thém liéu lwgng dung dich hiéu chudn vao hé théng dong chay trong khodng thai gian tai lap téi thiéu
20 s bang thiét bj thich hgp (vi du thiét bj ldy méu).

Trwéc va sau ap dung tirng dung dich hiéu chudn va khodng thoi gian tuong tw, dwgc goi la thoi gian
lam sach, cho liéu lveng nwée.

Chon thdi gian lam sach vira @i, sao cho cac gia tri do cla dung dich hiéu chuan khéng cé béat ky sy &
nhiém chéo nao. '

455 Do
Xem 3.3.5.

Phan tich mau, theo dung quy trinh nhwe dung dich hiéu chudn bing hé thdng dong chay lién tuc
(4.4.1).

5 Tinh toan

5.1 Danh gia

Xac dinh ndng dé khéi lvgng clia chat can xac dinh trong dung dich do slr dung cac gia tri do da thu
dwec nhw mé ta trong 3.6.5, tir ham hiéu chuan [Céng thiec (1), 3.6.4].

Dé danh gia, str dung ham hiéu chuén thich hgp. Khéng ngoai suy mét phia khoang lam viéc da chon.
St dung Cong thirc (2) dé tinh p:

p=2"% @

Trong d6 pla ndng d6 khéi lwgng, tinh theo miligam trén lit (mg/l), cta amoni theo nite, trong mau.
Xem Céng thirc (1) Gé gidi thich cac ky hiéu khac.

Trong qua trinh tinh két qua, phai xem xét tit cd cac budc pha loang.
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5.2 Biéu thj két qua

Bao céao két qua véi hai chir sb ¢6 nghia.
vipy:
Amoni, tinh theo nito: 2,0 x 10" mg/l

9.2 mgh
1,2x 10° mgn

6 Dg chinh xac

Sé liéu dac tinh théng ké thu dugc tir phép thir lién phong thi nghiém dwec néu trong Phu luc B. Céc sé
liéu nay khéng loai trir sb liéu khéng phu he'p véi cac thanh phan nén mau hodc khodng ndng @ khac.

7 Bao cao thir

B4o cdo thir phai bao gdm céc théng tin sau:

a) Vién dan tiéu chuan nay;

b) Nhan dang miu nwéc;

¢) Yéu clu ki thuat cGia quy trinh dwgc &p dung, theo Didu 3 hodc Diéu 4, tvong ing;
d) Mé ta qua trinh xtr Iy mau so b mau;

e) Mb ta loai thiét bj hodc cac diéu kién dong chay;

f) Biéu thj cac két qua theo 5.2;

g) D chinh xac va d dung clia cac két qua, néu c6 gia tri;

h) Sai léch so v&i phuong phap ndy va tat ca céc tinh huéng cé thé cé anh hwdng dén két qua thir.

16
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Phu luc A
(Tham khao)

Vi dy vé cac hé théng phan tich dong

1 2 3
c 2,0 fl\ A . 6
/ VvV V
R1 08 L—'_l
R2 20
6

CHU DAN

6
c

Bom, van téc dong ml/min.

Bom mau dé dwa mau vao; dung tich mu:

- 40 pl cho dai do 1 (1 mg/ dé&n 10 mg/).

- 360 pl cho dai do 1T (0,1 mg/l dén 1,0 mg/l).

Véng phan tng, dwdng kinh trong 0,5 mm dén 0,8 mm, chiéu dai 30 cm.
Ngan khuéch tan khi bing mang PTFE.

Detector, bwéc séng = 580 nm dén 600 nm.

Thai.

Dung dich mang (3.3.16); van téc déng: 2,0 ml/min.

R1 Dung dich phan (rng kiém (3.3.17); van téc déng: 0,8 mi/min.

R2 Dung dich nhan amoni (3.3.19); vé&n téc dong: 2,0 mi/min.

Thei gian bom dién hinh: 20 s @én 25 s.

Thei gian Iweu toan bd dién hinh: 45 s,

Hinh A.1 — Vi dy hé théng bom (FIA) cho dai do I va II [o(N): 0,1 mg/l NH,-N dén 10 mg/l NH,-N]
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R3| 0,23

R4} 0,32

R5] 0,32

CHU DAN

1 Bom, van téc dong tinh bang mi/min.

2 Veéng phan ing, dwdng kinh trong 2,2 mm, chiéu dai 25 cm.

3 Vong phan (rng, dwéng kinh trong 2,2 mm, chiéu dai 50 cm.

Vong phan tng, dwéng kinh trong 2,2 mm, chiéu dai 100 cm , duy tri & 37 °C dén 50 °C.
Detetor, buéc séng = 640 nm dén 600 nm.

6 Thai 1: thai khi (bot khi).

7 Thai 2: thai nwéc (= loai bot khi).

8 = A Hén hop phan (rng phan doan, di ra khdi detector; van tdc dong: 0,60 mi/min.
G Phan doan khi (vi du nito)); téc dé dong: 0,32 mi/min.

S MAu; van téc dong 0,32 mi/min.

R3 Dung dich dém citrat (4.3.6); téc dé dong: 0,32 ml/min.

R4 Dung dich natri salicylat (4.3.8); tc d6 dong 0,32 ml/min.

RS Dung dich natri dicloisocyanuarat (2.5.9); téc @ dong: 0,32 ml/min.

Théi gian Iteu toan bd dién hinh: 6 min.

Hinh A.2 - Vi du hé théng dong lién tuc (CFA, loai bot khi) cho dai do II [oN): 0,1 mg/l NH-N
dén 1,0 mg/l NH,-N]
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G| 0,16 2 6

R3| 042 /\/\/\_

S5{ 023

G2{ 032

R3| 042

R4| 0,32 _—

R5! 0,32

CHU DAN

6
7

8

Bom, van téc dong tinh bing ml/min,

Vong phan trng, dudng kinh trong 2,2 mm, chiéu dai 25 cm.

Vang phan (rng, dwéng kinh trong 2,2 mm, chidu dai 100 cm , duy tri & 37 °C dén 50 °C.
Detetor, budc séng = 640 nm dén 600 nm.

Mang tham tach.

Thai 1: thai khi (bot khi).

Thai 2: thai nudc (= loai bot khi).

=A Hén hop phan (ng ngét quang, ra khdi detector; van téc déng: 0,60 mlimin.

G1 Phan doan khi (vi dy nito’); van téc déng: 0,16 ml/min.

G2 Phan doan khi (vi dy nite’); van téc dong: 0,32 ml/min.

S Mau; van téc dong 0,23 ml/min.

R3 Dung dich @ém citrat (4.3.6); téc d6 dong: 0,42 ml/min.

R4 Dung dich natri salicylat (4.3.8); téc do dong 0,32 ml/min,

R5 Dung dich natri dicloisocyanuarat (4.3.9); téc a6 dong: 0,32 ml/min.

Thei gian Iwu toan bd dién hinh: 6 min.

Hinh A.3 - Vi du hé théng dong chay lién tyc (CFA, dong I&n) cho dai do I [p(N): 0,1 mg/l NH.-N

dén 1,0 mg/t NH,-N]
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Gj 0,074

R3] 0,118
0,166"
s| o074

R4} 0,118

R5| 0,118

CHU DAN
1 Bom, van téc dong tinh béng mi/min.
2 \ang phan trng, dwéng kinh trong1 mm, chiéu dai 40 cm.
3 Véng phan (rng, duérng kinh trong 1 mm, chiéu dai 500 cm , duy tri & 37 °C £ 1 °C.
4 Detector, bwéc séng = 640 nm dén 600 nm.
5 Thai 1: thai khi (bot khi).
6 Thai 2: thai nwéc (= loai bot khi).
G Khi ngét quang (vi dy nito); van téc déng: 0,074 ml/min.
S MAu (pH = 2); van tée dong.
a) Déi vai dai do 11 [o(N) = 0,1 mg/l @én 1,0 mg/]: 0,166 ml/min.
b) Déi véi dai do 1 [o(N) = 1,0 mg/l dén 10 mg/}: 0,074 mi/min,
R3 Dung dich dém citrat (2.5.6); van téc déng: 0,118 ml/min.
R4 Dung dich natri salicylat (4.3.8); van téc déng 0,118 ml/min.
R5 Dung dich natri dicloisocyanuarat (4.3.9); van téc dong: 0,118 ml/min.
Cac hé sb dat dwoc dién hinh:
- Déi véidai do 11 [o(N) = 0,1 mg/l dén 1,0 mg/l]: 4
- Déivéi dai do I [o(N) = 1,0 mg/l dén 10 mg/): 0,6

Hinh A.4 — Vi dy hé théng dong chay lién tuc (QFA, dong I&n) cho khoang lam viéc I va II [o(N):
0,1 mg/l NH4-N dén 1,0 mg/l NH.-N]
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Phuluc B

(Tham khao)

Sé ligu d6 dang

Sé liéu d6 dung néu trong Bang B.1 va B.2 da duoc thiét 1ap trong phép thir lién phong thi nghiém, tién
hanh thang 12 nam 1990.

Bang B.1 - Di¥ liéu chudn c& dé xéc djnh amoni (N) bing phan tich injection lwu lwgng (FIA)
va phat hién phd

sé Thanh phén méu ! n 0 X Sy CVy s, cv,

méu % mg/l mg/l % mg/l %
1 Nuéc ubng® 15 56 6,67 | 0,2841 0,0279 9,81 0,0114 4,01
2 15 54 10,0 | 0,9019 0,0382 424 | 0,0176 1,95
3 15 55 8,33 | 0,5318 0,0261 491 | 0,0165 3,10
4 b 15 60 0,00 | 0,9160 0,0737 8,05 | 0,0204 2,22
5 HEEEmE 15 54 10,0 | 2,4600 0,0958 3,90 | 0,0526 2,14
6 14 52 7,14 | 8,0333 0,2875 358 |0,1288 1,60
7 Nuée sinh hoat® 15 56 6,67 | 2,9309 0,1969 6,72 | 0,0587 2,00
8 15 60 0,00 |8,2738 0,3278 3,96 | 0,1234 1,49
9 Nuwéc thai cong nghié[.:ld 15 48 20,0 | 2,4502 0,0752 3,07 | 0,0443 1,81
10 15 56 5,08 |7,9811 0,2819 3,35 | 0,1946 2,44

[ 14 sb ctia phong thi nghiém van hanh (bén gia tri mdi l&n van hanh);

n  lasé gia tri phan tich khéng cé gia tri ngoai lai;

o lasb lweng gia tri ngoai lai;

X latrung binh téng;

s ladd léch chuan cla d6 tai 1ap;

CV, lahé sb bién dbi cua dé tai lap;

s, laddléch chuan cla 46 Iap lai;

CV, lahé sé bién ddi clia d5 I3p lai.

Ngudn géc méu:

2 Nwéc ubng, da thém amoni;

®  Nwéc sdng (Rhine) da thém amoni;

¢ Nwéc thai clia nha may xi ly nwéde sinh hoat,
MAu 7: Nudéc thai, da pha loang 1:10; khong thém chuén;
M3u 8: Nuéc thai, da pha loang 1:4, 44 thém amoni;

9 Nwéc thai clia nha may xi Iy nwéc cdng nghiép, mau da thém amoni.
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Bang B.2 - D liéu do dang déi vé&i viéc xac djnh amoni (N) bang phan tich dong lién

tuc (CFA) va phat hién phé

sé Thanh phan méu / n o x P CVy s, CV,
méu % mg/l mg/l % mg/l %
1 | Nuéc ubng® 1 |36 |182 |0,3024 |00229 |756 |00106 | 3,51
2 11 |44 |000 [09230 |0,0771 |835 |00157 [1,70
3 1 |44 |000 [05563 |0,0393 |707 [00153 |275
4 1 |36 |[182 [09636 |0,0354 |[367 (00129 |1,34
Nuéc mat®
5 1 |44 |000 [25791 |02581 |100 |00815 |3,16
6 1 |35 |204 |82097 |0,1451 |[1,77 |0,0676 |0,82
7 | Nwéc sinh hoat® 1 |32 |273 |29847 |00384 |1,28 |0,0329 |1,10
8 11 |44 |000 [84661 |02217 |262 |00752 |0,89
9 | Nwoc thai cong nghiép® 1 |44 |000 |27118 |[0,1264 |4,66 |0,0436 | 161
10 1 |40 |[909 (83165 |0,2040 |[245 |0,0593 |0,71

Ch thich céc ky hiéu, xem Bang B.1

Ngudn gbc mau:

® Nuéc ubng, da thém ameni;

® Nuéc séng (Rhine) da thém amoni;
© Nuwéc thai clia nha may x(r ly nudc sinh hoat;

MAu 7: Nudrc thai, da pha loang 1:10; khéng thém chuén;
M3u 8: Nwdc thai, 4 pha lo&ng 1:4, 95 thém amoni;

9 Nudc thai clia nha may x@ Iy nwéc cong nghiép, mau da thém amoni.
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