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Lêi nãi ®Çu 

TCVN 6216 : 1996 hoµn toµn t−¬ng ®−¬ng víi ISO 6439 : 1990. 

TCVN 6216 : 1996 do TiÓu ban kü thuËt tiªu chuÈn TCVN/TC 147 ChÊt l−îng n−íc biªn so¹n. 

Tæng côc Tiªu chuÈn - §o l−êng - ChÊt l−îng ®Ò nghÞ, Bé Khoa häc C«ng nghÖ vµ M«i tr−êng 

ban hµnh. 
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Tiªu chuÈn ViÖt Nam                                  TCVN 6216:1996 
 

 

ChÊt l−îng n−íc -  x¸c ®Þnh chØ sè phenol - ph−¬ng ph¸p 
tr¾c phæ dïng 4 - aminoantipyrin sau khi ch−ng cÊt 
 
Water quality - Determination of phenol index - 

4-aminoantipyrin spectrometric methods after distillation 

1. Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh nh÷ng ph−¬ng ph¸p dïng ®Ó x¸c ®Þnh chØ sè phenol (3.2) trong n−íc 

uèng, n−íc mÆt vµ n−íc th¶i. 

Sau khi ch−ng cÊt s¬ bé, mÉu ®−îc ph©n tÝch theo mét trong hai ph−¬ng ph¸p sau: 

Ph−¬ng ph¸p A (®o mÉu trùc tiÕp): ph−¬ng ph¸p nµy cho phÐp x¸c ®Þnh chØ sè phenol lín h¬n 

0,1 mg/l trong pha n−íc (kh«ng chiÕt b»ng clorofom), dïng phenol lµm chÊt chuÈn. 

Ph−¬ng ph¸p B (chiÕt b»ng clorofom): ph−¬ng ph¸p nµy cho phÐp x¸c ®Þnh chØ sè phenol 

kho¶ng tõ 0,002 mg/l ®Õn kho¶ng 0,10 mg/l nhê c¸ch chiÕt vµ lµm giµu hîp chÊt mµu vµo 

clorofom, dïng phenol lµm chÊt chuÈn. 

Chó thÝch 

1) Giíi h¹n ph¸t hiÖn cña c¶ hai ph−¬ng ph¸p ch−a ®ñ ®Ó ®¸p øng giíi h¹n quy ®Þnh trong Quy ®Þnh 

(Directive) 80/778/EEC vÒ n−íc uèng. 

2) Theo kÕt qu¶ thö liªn phãng thÝ nghiÖm ë §øc, dïng ph−¬ng ph¸p t−¬ng tù ph−¬ng ph¸p B, giíi h¹n 

ph¸t hiÖn d−íi chØ lµ 0,01 mg/l. 

2. Tiªu chuÈn trÝch dÉn 

Tiªu chuÈn nµy ®−îc ¸p dông cïng c¸c tiªu chuÈn sau: 

ISO 5667-1: 1908: ChÊt l−îng n−íc - LÊy mÉu - PhÇn 1: H−íng dÉn lËp ch−¬ng tr×nh lÊy mÉu. 

TCVN 5992 : 1996 (ISO 5667 : 1982) ChÊt l−îng n−íc - LÊy mÉu - PhÇn 2: H−íng dÉn kü 

thuËt lÊy mÉu. 
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TCVN 5993 : 1996 (ISO 5667-3:1985) ChÊt l−îng n−íc - LÊy mÉu - PhÇn 3: H−íng dÉn b¶o 

qu¶n vµ xö lý mÉu. 

3 §Þnh nghÜa 

Tiªu chuÈn nµy sö dông nh÷ng ®Þnh nghÜa sau: 

3.1 C¸c hîp chÊt phenol: C¸c dÉn xuÊt hidroxyl cña benzen vµ ®ång ®¼ng. 

3.2 ChØ sè phenol: cè chØ nång ®é, tÝnh b»ng miligam phenol trong mét lÝt, cña c¸c hîp chÊt 

phenol dùa trªn møc ®é t¹o mµu cña chóng víi 4-aminoantipyrin theo ph−¬ng ph¸p ®· quy 

®Þnh. 

4 Ph−¬ng ph¸p A - Ph−¬ng ph¸p ®o mµu trùc tiÕp 

4.1 Nguyªn t¾c 

T¸ch c¸c hîp chÊt phenol khái t¹p chÊt vµ chÊt b¶o qu¶n mÉu b»ng ch−ng cÊt. V× tèc ®é bay 

h¬i cña c¸c hîp chÊt phenol chËm nªn thÓ tÝch ph©n cÊt ph¶i b»ng thÓ tÝch mÉu ®em ch−ng 

cÊt. 

Cho c¸c hîp chÊt phenol ch−ng cÊt ®−îc ph¶n øng víi 4-aminoantipyrin ë pH 10,0 ± 0,2 khi 

cã mÆt kali hexaxyanoferat (III) ®Ó t¹o phÇm mµu antipyrin. 

§o ®é hÊp thô cña phÈm mµu ë 510 nm. ChØ sè phenol ®−îc tÝnh b»ng miligam phenol 

(C5H5OH) trong lÝt. 

L−îng tèi thiÓu ph¸t hiÖn ®−îc t−¬ng ®−¬ng víi 0,01 mg phenol khi thÓ tÝch phÇn cÊt lµ 100 ml 

vµ dïng cuvÐt 50 nm. 

4.2 Thuèc thö 

Trong ph©n tÝch, chØ dïng c¸c thuèc thö tinh khiÕt ph©n tÝch vµ n−íc cÊt hoÆc n−íc tinh khiÕt 

t−¬ng ®−¬ng. 

4.2.1 4-aminoantipyrin, dung dÞch 20 g/l 

Hoµn tan 2,0 g 4-aminoantipyrin (C11H13N2O) vµo n−íc vµ ®Þnh møc ®Õn 100 ml. 

ChuÈn bÞ pha thuèc thö nµy ngay tr−íc khi dïng. 

NÕu thÊy xuÊt hiÖn kÕt tña mµu ®á th× ph¶i lo¹i bá dung dÞch. 

4.2.2 Amoni clorua dung dÞch 20 g/l 
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Hoµ tan 20 g amoni clorua (NH4Cl) trong n−íc vµ ®Þnh møc ®Õn 1000 ml. 

4.2.3 Amoni hidroxit, = 0,90 g/ml 

4.2.4 Kali natri tatrat, dung dÞch ®Öm; pH = 10 

Hoµ tan 34 g amoni clorua (NH4Cl) vµ 200 g kali natri tatrat (NaKC4H4O6) trong 700 ml n−íc. 

Thªm 150 ml amoni hidroxit (4.2.3) råi thªm n−íc ®Õn 1000 ml. 

4.2.5 §ång (II) sunfat, ngËm n¨m n−íc (CuSO45H2O). 

4.2.6 §ång (III) sunfat, dung dÞch 100 ml. 

Hoµ tµn 190 g CuSO4.5H2O (4.2.5) trong n−íc vµ ®Þnh møc ®Õn 1000ml. 

4.2.7 axit clohidric, = 1,19 g/ml. 

4.2.8 Metyl da cam, chÊt chØ thÞ 

Hoµ tan 0,5 g metyl da cam trong n−íc vµ ®Þnh møc ®Õn 1000 ml. 

4.2.9 Phenol, dung dÞch gèc 1,00 g/l 

Chó ý - Kh«ng ®−îc ®Ó phenol ch¶y vµo hoÆc tiÕp xóc víi da 

Hoµ tan 1,00 g phenol vµo n−íc (võa ®un s«i ®Ó nguéi) trong b×nh ®Þnh møc 1000 ml vµ ®Þnh 

møc b»ng chÝnh n−íc ®ã. 

Dung dÞch nµy bÒn trong mét tuÇn. 

§Æc biÖt chó ý: Kh«ng ®−îc ®Ó phenol ch¶y hoÆc ®æi mµu. Cã thÓ kiÓm tra nång ®é 

dung dÞch phenol b»ng ph−¬ng ph¸p chuÈn ®é nªu trong phô lôc A. 

4.2.10 Phenol, dung dÞch chuÈn 0,01 g/l 

ChuÈn bÞ pha lo·ng 10,0 ml dung dÞch gèc phenol (4.2.9) thµnh 1000 ml b»ng n−íc (võa ®un 

s«i ®Ó nguåi) trong b×nh ®Þnh møc dung tÝch 1000 ml. 

1 ml dung dÞch chuÈn nµy chøa 0,01 mg C6H5OH. 

ChuÈn bÞ pha dung dÞch ®Ó dïng trong ngµy. 

4.2.11 Ph¸t hiÖn, dung dÞch chuÈn 0,001 g/l 
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Pha lo·ng 50 ml dung dÞch chuÈn phenol (4.2.10) thµnh 500 ml b»ng n−íc (võa ®un s«i ®Ó 

nguéi) trong b×nh ®Þnh møc 500 ml. 

1 ml dung dÞch chuÈn nµy chøa 0,001 mg phenol C6H5OH. 

ChuÈn bÞ pha dung dÞch nµy chØ ®Ó dïng trong vßng 2 giê. 

4.2.12 Axit photphoric, = 1,70 g/ml. 

4.2.13 Axit photphoric, dung dÞch 1:9 

Trén 1 thÓ tÝch Axit photphoric (4.2.12) víi 9 thÓ tÝch n−íc. 

4.2.14 Kali hexaxyanoferat(III), dung dÞch 80 g/l 

Hoµ tan 8,0 g kali hexaxynoferat (III) (K3[Fe(CN)6] trong n−íc vµ ®Þnh møc ®Õn 100 ml. Cã thÓ 

läc nÕu cÇn. 

ChuÈn bÞ pha dung dÞch nµy ®Ó dïng trong 1 tuÇn. 

4.2.15 Natri sunfat khan, Na2SO4, d¹ng h¹t. 

4.2.16 Nh÷ng thuèc thö dïng khi phÇn cÊt bÞ ®ôc 

4.2.16.1 Axit sunfuric, dung dÞch 0,5 mol/l. 

4.2.16.2 Natri clorua 

4.2.16.3 Natri hidroxit, dung dÞch 2,5 mol/l 

Hoµ tan 10 g natri hidroxit NaOH trong 100 ml n−íc. 

4.2.16.4 Clorofom 

C¶nh b¸o - clorofom rÊt ®éc vµ cã thÓ lµ chÊt g©y ung th−. Tr¸nh hÝt ph¶i h¬i clorofom, 

kh«ng ®Ó tiÕp xóc víi da vµ m¾t. 

4.3 ThiÕt bÞ, dông cô 

4.3.1 M¸y ch−ng cÊt, toµn bé b»ng thuû tinh, b×nh cÊt dung dÞch 1 lÝt cã sinh hµnh (Graham) 

hoÆc t−¬ng ®−¬ng. 

4.3.2 M¸y ®o pH (PH-met), cã c¸c ®iÖn cùc thÝch hîp. 
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4.3.3 M¸y tr¾c phè, cã bé chän ®é dµi sãng gi¸n ®o¹n hoÆc liªn tôc, thÝch hîp ®o ë 510 nm, 

víi c¸c cuvÐt 10 mm ®Õn 100 mm. KÝch th−íc cuvÐt ®em dïng phô thuéc vµo ®é hÊp thô cña 

dung dÞch mµu vµ vµo ®Æc tÝnh cña m¸y. Nãi chung, nÕu ®é hÊp thô ®o ®−îc lín h¬n 1,0 th× 

cÇn dïng cuvÐt nhá h¬n. 

4.4 LÊy vµ xö lý mÉu 

LÊy mÉu c¸c lo¹i n−íc kh¸c nhau ®−îc tiÕn hµnh theo ISO 5667-1, TCVN 5992:1995 (ISO 

5667-2) vµ TCVN 5993:1995 (ISO 5667-3) vµ kÌm theo nh÷ng l−u ý nªu d−íi ®©y. MÉu ®−îc 

lÊy vµo b×nh thuû tinh.  

C¸c hîp chÊp phenol trong n−íc dÔ bÞ oxi ho¸ ho¸ häc còng nh− sinh ho¸. Do ®ã, trõ khi mÉu 

®−îc ph©n tÝch trong vßng 4 h kÓ tõ khi lÊy, cÇn ph¶i b¶o qu¶n mÉu theo c¸ch sau: 

a) Axit ho¸ mÉu b»ng axit photphoric (4.2.13) ®Õn pH kho¶ng 4. Dïng metyl da cam (4.2.8) 

hoÆc m¸y ®o pH (4.3.2) lµm chØ thÞ ®Ó kiÓm tra pH. 

b) øc chÕ sù oxi ho¸ sinh ho¸ c¸c hîp chÊt phenol trong mÉu b»ng c¸ch thªm 1,0 g ®ång (II) 

sunfat (4.2.5) vµo 1 lÝt mÉu. 

c) gi÷ mÉu ë n¬i l¹nh (50C ®Õn 100C), vµ ph¶i ph©n tÝch trong vßng 24 h kÓ tõ khi lÊy. 

4.5 Ch−ng cÊt 

ViÖc dïng ®ång (II) sunfat nh− m« t¶ ë 4.5.1 khi ch−ng cÊt mÉu ®· axit ho¸ nh»m t¹o ®ång (II) 

sunfua mµ kh«ng t¹o ra hidrosunfua. Axit ho¸ dung dÞch lµ ®Ó tr¸nh t¹o tña ®ång (II) hidroxit, 

lµ chÊt cã kh¶ n¨ng axit ho¸ c¸c hîp chÊt phenol. 

4.5.1 LÊy 500 ml mÉu vµo cèc. NÕu mÉu kh«ng ®−îc b¶o qu¶n ®ång (II) sunfat (4.4.2 b) th× 

thªm 5 ml dung dÞch ®ång (II) sunfat (4.2.6) vµ ®iÒu chØnh pH dung dÞch ®Õn gi÷a 1 vµ 2 b»ng 

axit photphoric (4.2.13). ChuyÓn hçn hîp vµo bé cÊt (4.3.1). Dïng mét èng ®ong dung tÝch 

500 ml cã chia ®é lµm b×nh høng. 

Chó thÝch - Cã thÓ ch−ng cÊt mét l−îng mÉu nhá h¬n. 

4.5.2 NÕu phÇn cÊt bÞ ®ôc th× cã thÓ cÊt l¹i lÇn thø hai. Axit ho¸ phÇn cÇn bÞ ®ôc b»ng axit 

photphoric (4.2.13), thªm 5 ml dung dÞch ®ång (II) sunfat (4.2.6) vµ cÊt l¹i nh− ®· nªu ë 4.5.1. 

Th«ng th−êng phÇn cÊt thu ®−îc khi cÊt lÇn thø hai sÏ hÕt ®ôc. Tuy nhiªn, nÕu phÇn cÊt lÇn 

thø hai vÉn bÞ ®ôc th× ph¶i tiÕn hµnh chiÕt ë mét phÇn mÉu kh¸c nh− tr×nh bµy ë 4.5.3. 

4.5.3 ChiÕt cµng nhanh cµng tèt phÇn 500 ml mÉu nh− sau: 
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Thªm 4 giät metyl da cam (4.2.8) vµ ®ñ axit sunfuric (4.2.16.1) ®Ó dung dÞch cã m«i tr−êng 

axit. ChuyÓn vµo phÔu chiÕt thªm 150 g natri clorua NaCL (4.2.16.2). L¾c víi n¨m phÇn 

clorofom, phÇn ®Çu 40 ml, bèn phÇn sau mçi phÇn 25 ml. T¸ch lÊy líp clorofom sau mçi lÇn 

chiÕt vµ gép chung vµo mét phÔu chiÕt thø hai. L¾c víi ba phÇn dung dÞch natri hidroxit NaOH 

(4.2.16.3), phÇn ®Çu 4,0 ml, mçi phÇn sau 3,0 ml. T¸ch vµ gép dung dÞch kiÒm råi ®un trªn 

bÕp c¸ch thuû ®Ó ®uæi hÕt clorofom. Lµm nguéi vµ pha lo·ng thµnh 500 ml bµng n−íc. Sau ®ã 

tiÕn hµnh ch−ng cÊt nh− ®· nªu ë 4.5.1. 

Chó thÝch - Trong mét sè tr−êng hîp, khi n−íc th¶i cã hµm l−îng c¸c hîp chÊt phenol cao, 

dung dÞch bÞ nãng lªn khi chÕt. 

4.6 C¸ch tiÕn hµnh 

4.6.1 PhÇn thö mÉu 

LÊy 100 ml phÇn cÊt, hoÆc mét thÓ tÝch chøa kh«ng qu¸ 0,5 mg phenol råi pha lo·ng thµnh 

100 ml, cho vµo cèc dung tÝch 250 ml. NÕu biÕt tr−íc l−îng phenol trong mÉu lín h¬n 0,5 mg. 

dïng −íc sè nhá h¬n. NÕu thö s¬ bé tr−íc ®Ó quyÕt ®Þnh thÓ tÝch phÇn mÉu cÇn lÊy. Trong 

thùc tÕ, phÇn mÉu thö nhá nhÊt chøa kh«ng qu¸ 0,5 ml phenol th−êng lµ 10 ml. PhÇn cÊt vµ 

mäi dung dÞch sö dông ®Òu cÇn ë nhiÖt ®é phßng. 

4.6.2 Thö tr¾ng 

TiÕn hµnh thö tr¾ng ®ång thêi khi x¸c ®Þnh, thay phÇn mÉu thö b»ng 100 ml n−íc. 

4.6.3 X©y dùng ®−êng chuÈn 

4.6.3.1 ChuÈn bÞ d·y dung dÞch hiÖu chuÈn 

ChuÈn bÞ pha mét d·y dung dÞcn hiÖu chuÈn trong c¸c b×nh ®Þnh møc dung tÝch 500 ml, chøa 0 

ml; 25ml; 50 ml; 100 ml; 150 ml' 200 ml; vµ 250 ml dung dÞch chuÈn phenol (4.2.10). Thªm 

n−íc ®Õn v¹ch møc. Mäi dung dÞch sö dông ®Òu ph¶i ë nhiÖt ®é phßng. Xö lý dung dÞch chuÈn 

theo 4.5.1. 

4.6.3.2 T¹o hîp chÊt mµu 

T¹o hîp chÊt mµu cho d·y dung dÞch hiÖu chuÈn theo nh− 4.6.4. 

4.6.3.3. §o 

Sau 15 min, chuyÓn dung dÞch ®o vµo cuvÐt vµ ®o ®é hÊp thô cña tõng dung dÞch hiÖu chuÈn 

ë 510 nm, dïng n−íc lµm dung dÞch so s¸nh. 
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4.6.3.4 VÏ ®−êng chuÈn 

VÏ ®−êng biÓu diÔn ®é hÊp thô theo l−îng ph¸t hiÖn, tÝnh b»ng miligam. 

4.6.4 X¸c ®Þnh 

Thªm 5 ml dung dÞch ®Öm (4.2.4) hoÆc 5 ml dung dÞch amoni clorua (4.2.2) vµo phÇn mÉu thö 

(4.6.1), ®iÒu chØnh pH ®Õn 10 ± 0,2 b»ng amoni hidroxit (4.2.3). Thªm 2,0 ml dung dÞch 4-

aminoantipyrin (4.2.1) vµ l¾c trén ngay vµ sau ®ã thªm 2,0 ml dung dÞch kali hexaxyanoferat 

(III) (4.2.14) vµ còng l¾c trén ngay. 

Sau 15 min, ®o ®é hÊp thô dung dÞch (xem (4.3.3) ë ®é dµi sãng hÊp thô cùc ®¹i (kho¶ng 510 

nm), dïng n−íc lµm dung dÞch so s¸nh. Dùa vµo ®−êng chuÈn (4.6.3.4) x¸c ®Þnh l−îng phenol 

(b»ng miligam) t−¬ng ®−¬ng víi c¸c hîp chÊt phenol cã trong phÇn mÉu thö, chó ý hiÖu chØnh 

mÉu tr¾ng (4.6.2). 

4.7 BiÓu thÞ kÕt qu¶ 

ChØ sè kÕt qu¶, tÝnh b»ng miligam trªn lÝt, ®−îc tÝnh theo c«ng thøc: 

1000
0

×
V
m

 

trong ®ã 

m lµ khèi l−îng phenol, t−¬ng ®−¬ng víi c¸c hîp chÊp phenol trong phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng 

miligam. 

V0 lµ thÓ tÝch cña phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng mililit. 

4.8 C¸c yÕu tè c¶n trë 

C¸c yÕu tè c¶n trë th−êng gÆp trong n−íc lµ c¸c vi khuÈn cã kh¶ n¨ng oxi ho¸ hoÆc khö c¸c 

hîp chÊt phenol vµ m«i tr−êng kiÒm m¹nh. Sù ph¸ huû sinh häc cã thÓ ®−îc lo¹i trõ b»ng 

c¸ch thªm ®ång (II) sunfat [4.4b] vµo mÉu. Axit ho¸ dung dÞch b»ng axit photphoric [4.4.a] b¶o 

®¶m sù tån t¹i cña ion ®ång (II) vµ lo¹i trõ ®−îc mäi biÕn ®æi g©y ra do m«i tr−êng kiÒm m¹nh. 

Mäi biÖn ph¸p xö lý tr−íc ph©n tÝch nh»m lo¹i bá c¸c chÊt c¶n trë ®Òu cã thÓ g©y mÊt mét sè 

hîp chÊt phenol. 

Bëi vËy, mét sè n−íc th¶i bÞ « nhiÔm nÆng cã thÓ ®ßi hái nh÷ng kü thuËt ®Æc biÖt ®Ó lo¹i trõ 

c¸c chÊt c¶n trë vµ gi÷ nguyªn ®−îc c¸c hîp chÊt phenol. 
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Mét vµi ph−¬ng ph¸p lo¹i trõ mét sè chÊt c¶n trë ®−îc ®Ò nghÞ sau ®©y. 

4.8.1 C¸c t¸c nh©n oxi ho¸ 

NÕu mÉu cã mïi clo, hoÆc gi¶i phãng iot l2, khi thªm kali iodua Kl vµ axit th× nh÷ng t¸c nh©n 

oxi ho¸ nh− vËy cã thÓ lo¹i ngay sau khi lÊy mÉu. 

Sau khi lÊy mÉu, thªm ngay axit atcobic ®Ó ph¸ huû mäi chÊt oxi ho¸. Axit atcobic d− kh«ng 

g©y c¶n trë v× nã sÏ bÞ lo¹i trong giai ®o¹n ch−ng cÊt. 

4.8.2 DÇu vµ h¾c Ýn 

NÕu cã dÇu vµ h¾c in trong mÉu th× mét sè hîp chÊt phenol cã thÓ bÞ hoµ tan trong chóng. 

ChiÕt kiÓm vµ kh«ng dïng ®ång (II) sunfat cho phÐp lo¹i dÇu vµ h¾c Ýn. §iÒu chØnh pH ®Õn 

gi÷a 12 vµ 12,5 b»ng natri hidroxit NaOH (4.2.16.3) ®Ó c¸c hîp chÊt phenol kh«ng bÞ chiÕt. 

ChiÕt b»ng cacbon tetraclorua CCl4, cµng sím cµng tèt. §uæi s¹ch cacbon tetraclorua CCl4 

cßn lÉn trong pha n−íc, cã thÓ b»ng c¸ch ®un nhÑ, sau ®ã ®iÒu chØnh pH ®Õn 4,0 (Xem 4.4). 

4.8.3 C¸c hîp chÊt sunfua 

C¸c hîp chÊt cã kh¶ n¨ng gi¶i phãng hidro sunfua H2S khi axit ho¸ ®Òu g©y c¶n trë khi x¸c 

®Þnh chØ sè phenol. Xö lý mÉu ®· axit ho¸ b»ng ®ång (II) sunfat th−êng lo¹i ®−îc c¶n trë nµy. 

Thªm ®ñ dung dÞch ®ång (II) sunfat (4.2.6) ®Õn khi mÉu cã mµu xanh s¸ng hoÆc ®Õn khi 

ngõng kÕt tña ®ång (II) sunfua, sau ®ã axit ho¸ mÉu b»ng axit photphoric (4.2.12) theo metyl 

da cam (4.2.8). 

4.8.4 C¸c t¸c nh©n khö 

Khi cã c¸c t¸c nh©n khö th× thªm d− kali hexexyaoferat (III). 

4.8.5 C¸c amin 

Trong c¸c ®iÒu kiÖn ph¶n øng ®· nªu, mét vµi amin còng bÞ x¸c ®Þnh gièng nh− c¸c phenol vµ 

g©y ra kÕt qu¶ qu¸ cao, ¶nh h−ëng c¶n trë nµy cã thÓ ®−îc lo¹i bít b»ng c¸ch ch−ng cÊt ë pH 

< 0,5. 

5 Ph−¬ng ph¸p B - Ph−¬ng ph¸p chiÕt b»ng clorofom 

5.1 Nguyªn t¾c 

T¸ch c¸c chÊt phenol khái t¹p chÊt vµ chÊt b¶o qu¶n mÉu b»ng ch−ng cÊt. V× tèc ®é bay h¬i 

cña c¸c hîp chÊt phenol chËm nªn cã thÓ tÝch phÇn cÊt ph¶i b»ng thÓ tÝnh mÉu ®em ch−ng 

cÊt. 
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Cho c¸c hîp chÊt phenol ch−ng cÊt ®−îc ph¶n øng víi 4-aminoantipyrin ë pH 10,0 ± 0,2 khi 

cã mÆt kali hexexyanoferat (III) ®Ó t¹p phÈm mµu antityrin. 

ChiÕt phÈm mµu nµy b»ng clorofom, råi ®o ®é hÊp thô ë 450 nm. ChØ sè phenol ®−îc biÓu thÞ 

b»ng miligam phenol trong lÝt. 

L−îng tèi thiÓu ph¸t hiÖn ®−îc t−¬ng ®−¬ng víi 0,005 mg phenol khi chiÕt phÇn mÉu thö b»ng 

25 ml clorofom vµ ®−îc ®o trong cuvÐt 50 mm, hoÆc khi ®−îc chiÕt b»ng 50 ml clorofom vµ ®o 

trong cuvet 100 mm. ChØ sè phenol tèi thiÓu x¸c ®Þnh ®−îc lµ 0,002 mg/l trong 500 ml phÇn 

cÊt. 

5.2 Thuèc thö 

Xem 4.2. 

5.3 ThiÕt bÞ, dông cô 

Xem 4.3 vµ bæ sung thªm nh÷ng thø sau: 

5.3.1. M¸y tr¾c phè, nh− môc 4.3.3, nh−ng cã kh¶ n¨ng ®o ë 460 nm. 

5.3.2 PhÔu läc Buchner, cã mµng thuû tinh th« hoÆc bé läc t¸ch pha. 

5.4 LÊy vµ xö lý mÉu 

Xem 4.4 

5.5 C¸ch tiÕn hµnh 

5.5.1 PhÇn mÉu thö 

LÊy 500 ml phÇn cÊt, hoÆc mét thÓ tÝch nhá h¬n vµ chøa kh«ng qu¸ 0,05 phenol råi pha lo·ng 

thµnh 500 ml, vµo cèc 1 lÝt. Nªn thö s¬ bé tr−íc ®Ó quyÕt ®Þnh thÓ tÝch phÇn mÉu cÇn lÊy. 

Trong thùc tÕ, phÇn mÉu thö nhá nhÊt chøa kh«ng qu¸ 0,05 mg phenol th−êng lµ 50 ml. PhÇn 

cÊt vµ mäi dung dÞch sö dông ®Òu ph¶i ë nhiÖt ®é phßng. 

5.5.2 Thö tr¾ng 

TiÕn hµnh thö tr¾ng ®ång thêi khi x¸c ®Þnh, thay phÇn mÉu thö b»ng 500 ml n−íc. 

5.5.3 X©y dùng ®−êng chuÈn 

5.5.3.1 ChuÈn bÞ d·y dung dÞch hiÖu chuÈn 
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ChuÈn bÞ pha d©y dung dÞch hiÖu chuÈn trong 9 b×nh ®Þnh møc 100 ml, chøa 0 ml; 1 ml; 2 ml; 5 

ml; 10 ml; 20 ml; 30 ml; 40 ml; vµ 50 ml dung dÞch hiÖu chuÈn phenol (4.2.11). §Þnh møc b»ng 

n−íc. Mäi dung dÞch sö dông ®Òu ph¶i ë nhiÖt ®é phßng. D·y hiÖu chuÈn sÏ ®−îc xö lý theo 

®iÒu 4.5.1. 

5.5.3.2 T¹o hîp chÊt hÊp thô 

T¹p hîp chÊt hÊp thô cho d·y dung dÞch hiÖu chuÈn theo c¸c m« t¶ ë ®iÒu 5.5.4. 

5.5.3.3 §o 

§o ®é hÊp thô cña tõng dung dÞch hiÖu chuÈn ë 460 nm, dïng clorofom lµm dung dÞch so 

s¸nh. 

5.5.3.4 VÏ ®−êng chuÈn 

VÏ ®−êng biÓu diÔn ®é hÊp thô theo khèi l−îng phenol t−¬ng øng, tÝnh b»ng miligam. 

5.5.4 X¸c ®Þnh 

Thªm 20 ml dung dÞch ®Öm (4.2.4 vµo phÇn mÉu thö (5.5.1) vµ ®iÒu chØnh pH ®Õn 10 ± 0,2 

b»ng amini hidroxit NH4OH (4.2.3) nÕu cÇn. ChuyÓn hçn hîp sang phÔu chiÕt cì 1 lÝt. Thªm 

3,0 ml dung dÞch 4-aminoantipyrin (4.2.1) vµ l¾c ngay, sau ®ã thªm 3,0 ml dung dÞch kali 

hexaxyanoferat (III) (4.2.14) vµ l¾c ngay. §Ó yªn 15 min. 

Thªm chÝnh x¸c 25 ml clorofom (4.2.16.4) vµo phÔu chiÕt kho¶ng 1 min råi ®Ó ph©n líp. 

Läc phÇn chiÕt clorofom qua phÔu Buchner (5.3.2) cã chøa s½n 5 g natri sunfat Na4SO4 

(4.2.15), hoÆc qua bé läc t¸ch pha, hoÆc mét hÖ thèng kh¸c cã kh¶ n¨ng lo¹i hÕt c¸c vÕt 

n−íc. Mçi phÇn chiÕt läc qua mét phÔu riªng. Høng phÇn läc trùc tiÕp vµo b×nh ®Þnh møc dung 

tÝch 25 ml ®Þnh møc dÕn v¹ch b»ng clorofom. Dïng b×nh 50 ml nÕu sÏ dïng cuvet 10 mm. 

§Þnh møc b»ng clorofom. Thao t¸c ®o kh«ng ®−îc kÐo dµi qu¸ 1 h. 

Dïng clorofom ®Òu ®iÒu chØnh ®é hÊp thô O cho m¸y ë 640 nm. §o ®é hÊp thô cña dung dÞch 

tr¾ng vµ c¸c phÇn chiÕt mÉu ë cïng b−íc sãng ®ã. Dùa vµo ®−êng chuÈn (5.5.3.4) x¸c ®Þnh 

l−îng phenol, tÝnh b»ng miligam, t−¬ng ®−¬ng víi c¸c hîp chÊt phenol trong phÇn mÉu thö, 

chó ý hiÖu chØnh mÉu tr¾ng (5.5.2). 

5.6 BiÓu thÞ kÕt qu¶ 

ChØ sè phenol, tÝnh b»ng miligam trªn lÝt, theo c«ng thøc: 
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m lµ khèi l−îng phenol t−¬ng ®−¬ng víi c¸c hîp chÊt phenol trong phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng 

miligam; 

V0 lµ thÓ tÝch cña phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng mililit. 

5.7 C¸c yÕu tè c¶n trë 

Xem môc 4.8 

6. B¸o c¸o kÕt qu¶ 

B¸o c¸o kÕt qu¶ cã nh÷ng th«ng tin sau: 

a) trÝch dÉn tiªu chuÈn nµy; 

b) m« t¶ ®Çy ®ñ vÒ mÉu n−íc; 

c) chØ sè phenol biÓu diÔn b»ng mg/l; 

d) ph−¬ng ph¸p ®· dïng; 

e) sù chuÈn bÞ phÇn mÉu thö; 

f) nh÷ng bÊt th−êng ghi nhËn ®−îc trong qu¸ tr×nh x¸c ®Þnh; 

g) nh÷ng ®iÓm kh¸c víi quy ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy, hoÆc xem nh− tù chän. 
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Phô lôc A 

(Quy ®Þnh) 

KiÓm tra nång ®é cña dung dÞch gèc phenol (4.2.9) 

LÊy 100 ml n−íc vµo b×nh nãn cã nót thuû tinh, dung tÝch 500 ml, thªm 50,0 ml dung dÞch gèc 

phenol (4.2.9) vµ 10,0 ml dung dÞch bromua-bromat 1/69 mol/l (pha tõ c¸c muèi natri). Thªm 

ngay 5 ml axit clohidric HCl (4.2.7). §Ëy b×nh vµ l¾ng ®Òu hçn hîp. NÕu mµu n©u cña brom tù 

do kh«ng bÒn th× l¹i th©m tõng phÇn 10,0 ml dung dÞch bromua-bromat cho ®Õn khÝ mµu bÒn. 

Th−êng ph¶i thªm 4 lÇn 10 ml dung dÞch bromua-bromat nÕu dung dÞch gèc phenol chøa 1000 

mg phenol trong lÝt. §Ó yªn b×nh ®Ëy kÝnh kho¶ng 10 min, sau ®ã thªm kho¶ng 1 g kali iodua 

KI. 

TiÕn hµnh lµm mÉu tr¾ng gièng nh− trªn, dïng n−íc vµ 10,0 ml dung dÞch bromua-bromat 

1/60 mol/l. 

ChuÈn ®é mÉu tr¾ng vµ mÉu tr¾ng dung dÞch natri thiosunfat Na2S2O3 0,0125 mol/l, dïng hå 

tinh bé lµm chØ thÞ. 

Nång ®é cña dung dÞch tÝnh b»ng phenol, miligam trªn lÝt, theo c«ng thøc: 

7,842 (V1 - V2 - V3) 

Trong ®ã 

V1 lµ thÓ tÝch dung dÞch natri thiosunfat Na2S2O3 tiªu tèn khi chuÈn ®é mÉu tr¾ng, tÝnh b»ng 

mililit; 

V2 lµ thÓ tÝch dung dÞch bromua-bromat thªm vµo mÉu thö, tÝnh b»ng mililit; 

V3 lµ thÓ tÝch dung dÞch natri thiosunfat Na2S2O3 tiªu tèn trong ®é chuÈn mÉu, tÝnh b»ng mililÝt. 

________________________________ 

 


