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Lêi nãi ®Çu 

TCVN 6177: 1996 hoµn toµn t−¬ng ®−¬ng víi ISO 6332: 1988 (E) 

TCVN 6177: 1996 do TiÓu ban kü thuËt n−íc tinh läc TCVN/TC/F9/SC1 thuéc Ban kü thuËt 

tiªu chuÈn TCVN/TC/F9 §å uèng 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 6177:1996 
 

 

ChÊt l−îng n−íc- X¸c ®Þnh s¾t b»ng ph−¬ng ph¸p 
tr¾c phæ dïng thuèc thö 1.10 -phenantrolin 
 
Water quality - Determination of iron- 
Spectrometric method using 1.10- phenantrolin 

 

 

1. Ph¹m vi vµ lÜnh vùc ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p trt¾c phæ x¸c ®Þnh s¾t trong n−íc vµ n−íc th¶i b»ng 

thuèc thö 1.10- phenantrolin. Quy tr×nh ®−îc miªu t¶ ®Ó x¸c ®Þnh: 

a. S¾t tæng (tæng s¾t hoµ tan vµ kh«ng tan) 

1. X¸c ®Þnh trùc tiÕp 

2. X¸c ®Þnh sau khi ph©n huû 

b. Tæng s¾t hoµ tan {tæng s¾t (II) vµ (III) hoµ tan} 

c. X¸c ®Þnh s¾t (II) hoµ tan 

Ph−¬ng ph¸p nµy cã thÓ ¸p dông ®Ó x¸c ®Þnh nång ®é s¾t trong kho¶ng 0.01 ®Õn 5 mg/l. Cã 

thÓ x¸c ®Þnh nång ®é s¾t cao h¬n 5 mg/l b»ng c¸ch pha lo·ng mÉu thÝch hîp. 

§èi víi viÖc g©y nhiÔm xem ®iÒu 10. 

2. Tiªu chuÈn trÝch dÉn 

ISO 5667-1:1980 ChÊt l−îng n−íc - LÊy mÉu. PhÇn1: H−íng dÉn c¸c ph−¬ng ¸n lÊy mÉu. 

3. Nguyªn t¾c 

Thªm dung dÞch 1.10- phenantrolin vµo l−îng mÉu vµ ®o ®é hÊp thu cña phøc chÊt mµu da 

cam-®á ë b−íc sãng b»ng 510 nm. NÕu x¸c ®Þnh l−îng s¾t tæng hoÆc tæng s¾t hoµ tan, them 
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hydroxyl- amoni clorua dÓ khö s¸t (II) ®Õn s¾t (III). NÕu cã s¾t kh«ng tan, oxyt s¾t hoÆc phøc 

chÊt s¾t, cÇn ph¶i xö lý s¬ bé ®Ó hoµ tan c¸c chÊt ®ã (xem 7.1.2).  

Phøc chÊt s¾t (II)- 1.10- phenantrolin bÒn trong kho¶ng pH tõ 2.5 ®Õn 9 vµ mµu s¾c tû lÖ víi 

hµm l−îng Fe(II). Quan hÖ gi÷a nång ®é s¾t vµ ®é hÊp thu lµ tuyÕn tÝnh víi nång ®é s¾t nhá 

h¬n 5.0 mg/l. §é hÊp thu cao nhÊt khi ®o ë λ = 510 nm {hÖ sè hÊp thu ph©n tö 11x103l 

(mol.cm)} 

4. Thuèc thö 

Sö dông thuèc thö lo¹i ph©n tÝch. 

Dïng n−íc chøa cµng Ýt s¾t cµng tèt; nång ®é s¾t trong thuèc thö thÊp h¬n Ýt nhÊt 3 lÇn so víi 

®é sai lÖch tiªu chuÈn trong kÕt qu¶ thÝ nghiÖm tr¾ng. N−íc ®· thö ion hoÆc n−íc cÊt trong 

dông cô thuû tinh cã thÓ tÝch thÝch hîp cho ph©n tÝch nµy. 

4.1 Axit sunfuric ρ = 1.84 g/ml. 

4.2 Dung dÞch Axit sunfuric c(1/2H2SO4)= 4.5 mol/l 

Võa thªm tõ tõ võa khuÊy m¹nh mét thÓ tÝch Axit sunfuric ®Ëm ®Æc(4.1) vµo 3 thÓ tÝch n−íc 

m¸t. 

4.3 Axit nitric ®Ëm ®Æc ρ = 1.40 g/ml. 

4.4 Dung dÞch Axit clohidric HCl ρ =1.12 g/ml c(HCl)= 7.7 mol/l. 

4.5 Dung dÞch ®Öm axetat 

Hoµ tan 40g amoni axetat CH3COONH4 vµ 50 ml Axit axetic b¨ng (CH3COOH) ρ =1.06 g/ml 

trong n−íc vµ pha lo·ng b»ng n−íc tíi 100ml. 

4.6 Hydro xyl- amoni clorua, dung dÞch 100 g/l 

Hoµ tan 40g hydroxyl- amoni clorua (NH2OH.HCl) trong n−íc. Thªm n−íc ®Õn 100ml. 

Dung dÞch nµy æn ®Þnh Ýt nhÊt trong mét tuÇn. 

4.7 Dung dÞch 1.10- phenantrolin  

Hoµ tan 0.5g 1.10- phenantrolin clorua, ngËm 1 ph©n tö n−íc (C12H9CIN2.H2O) trong n−íc vµ 

pha lo·ng tíi ml. 
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Cã thÓ thay thÕ b»ng c¸ch hoµ tan 0.42g 1.10- phenantrolin ngËm 1 n−íc (C12H9N2.H2O) trong 

100 ml n−íc chøa hai giät axit clohydric HCl (4.4). 

Dung dÞch nµy æn ®Þnh trong mét tuÇn nÕu ®−îc b¶o qu¶n trong tèi. 

4.8 Kali peroxodisunfat (K2S2O8) dung dÞch 40g/l 

Hoµ tan 40g kali peroxodisunfat trong n−íc vµ pha lo·ng tíi 100 ml.Dung dÞch nµy æn ®Þnh 

trong vµi tuÇn víi ®iÒu kiÖn cÊt gi÷ trong lä thuû tinh sÉm mµu ë nhiÖt ®é phßng. 

4.9 S¾t, dung dÞch gèc chøa 0.10g s¾t trong 1 lÝt 

C©n 50.0 mg ®©y s¾t (®é tinh khiÕt 99.99%) vµ cho vµo b×nh ®Þnh møc 500 ml. Thªm 20 ml 

n−íc, 5 ml dung dÞch HCl (4.4) vµ h¬ Êm tõ tõ cho hoµ tan. Lµm nguéi vµ thªm n−íc tíi v¹ch. 

1 ml dung dÞch gèc nµy chøa 0.10 mg s¾t. 

Dung dÞch nµy æn ®Þnh Ýt nhÊt trong mét th¸ng trong b×nh thuû tinh bÒn hoÆc b×nh nhùa. 

Cã thÓ sö dông dung dÞch gèc b¸n s½n. 

4.10 S¾t, dung dÞch chuÈn 1, chøa 20 mg s¾t trong 1lÝt 

Dïng pipet lÊy 100 ml dung dÞch s¾t gèc (4.9) cho vµo b×nh ®Þnh møc 500 ml vµ thªm n−íc 

®Õn v¹ch. 

Dung dÞch nµy chØ dïng trong ngµy. 

4.11 Dung dÞch chuÈn 2, chøa 1 mg s¾t trong 1 lÝt 

Dïng pipet lÊy 5 ml dung dÞch s¾t chuÈn (4.10) cho vµo b×nh ®Þnh møc 500 ml vµ thªm n−íc 

®Õn v¹ch. 

Dung dÞch nµy chØ dïng trong ngµy. 

5 ThiÕt bÞ 

TÊt c¶ c¸c dông cô thuû tinh,kÓ c¶ b×nh ®ùng mÉu, cÇn ph¶i röa b»ng dung dÞch HCl (4.4) vµ 

tr¸ng b»ng n−íc tr−íc khi dïng. 

C¸c dông cô trong phßng thÝ nghiÖm b×nh th−êng 

5.1 Phæ kÕ, l¨ng kÝnh hoÆc lo¹i vØ grating, phï hîp víi ®o quang ë b−íc sãng λ = 510 nm. 
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5.2 Cuvet víi chiÒu dµi quang häc nhá nhÊt lµ 10 mm vµ phï hîp víi ®é hÊp thu dù kiÕn cña 

dung dÞch thö. 

Chó thÝch: - Cã thÓ sö dông c¸c cuvet cã chiÒu dµi quang häc lín h¬n khi nång ®é s¨t nhá h¬n 1.0 

mg/l. 

5.3 Mµng läc kÝch th−íc lç trung b×nh 0.45 µ m. 

5.4 B×nh oxy, dung dÞch 100 ml. 

6. LÊy mÉu vµ chuÈn bÞ mÉu 

C¶nh b¸o - CÇn thËn träng vµ ¸p dông biÖn ph¸p an toµn v× khi axit ho¸ mÉu cã thÓ t¹o 

ra c¸c khÝ ®éc h¹i. 

6.1 lÊy mÉu 

LÊy mÉu theo ISO 5667-1 vµ mäi h−íng dÉn cô thÓ cho lo¹i n−íc kiÓm tra. Dông cô ®ùng cã 

thÓ sö dông nh− nhùa polyetylen. 

6.2 S¾t tæng 

A xit ho¸ mÉu ngay ®Õn pH b»ng 1 sau khi lÊy mÉu. Nãi chung. Dïng 1 ml axit sunfuric ®Ëm 

®Æc (4.10 lµ ®ñ cho 100 ml mÉu. NÕu cÇn chØnh pH b»ng c¸ch thªm dung dÞch axit sunfuric 

lo·ng (4.20 vµ nhí tÝnh ®é pha lo·ng trong khi tÝnh kÕt qu¶ cuèi cïng. 

6.3 Tæng s¾t hoµ tan 

Läc mÉu (6.1) ngay sau khi lÊy mÉu. 

Axit ho¸ dung dÞch läc cho ®Õn khi pH b»ng1 (kho¶ng 1 ml axit sufuric ®Ëm ®Æc (4.1) cho 100 

ml mÉu).  

6.4 S¾t (II) 

Cho 1 ml H2SO4 ®Æc (4.1) vµo b×nh oxy (5.4). ®æ ®Çy mÉu n−íc vµo b×nh. Tr¸nh ®Ó mÉu tiÕp 

xóc víi kh«ng khÝ. 

7. C¸ch tiÕn hµnh 

7.1 S¾t tæng 

7.1.1 X¸c ®Þnh trùc tiÕp 
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LÊy 50.0 ml (chó ý: ®é chÝnh x¸c) mÉu ®· axit ho¸ (6.2) 

NÕu cã mÆt s¾t kh«ng tan, oxit s¾t, phøc chÊt s¾t th× chuyÓn mÉu (7.1) sang b×nh ®un thÓ tÝch 

100 ml vµ tiÕn hµnh sö lý s¬ bé nh− sau: 

7.1.1.1 Oxy ho¸ 

Thªm 5 ml dung dÞch kali peroxodisunfit (4.8) vµ ®un s«i nhÑ trong 40 phót, ®¶m b¶o thÓ tÝch 

kh«ng c¹n qu¸ 20 ml. Lµm nguéi vµ chuyÓn vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 50 ml vµ thªm n−íc 

tíi v¹ch. 

Chó thÝch: - Ph−¬ng ph¸p thay thÕ: hçn hîp cã thÓ hÊp trong b×nh kÝn 100 ml, trong 30 phót, sau ®ã 

lµm nguéi hoÆc pha lo·ng tíi 100 ml. Sù pha lo·ng nµy ph¶i ®−îc tÝnh khi tÝnh to¸n kÕt qu¶ b»ng c¸ch 

nh©n víi c¬ sè 2. 

NÕu dung dÞch ®ôc sau khi oxy ho¸ tr−íc khi pha lo·ng, cÇn läc ngay qua mµng läc (5.3) vµo 

b×nh ®Þnh møc. Tr¸ng giÊy läc víi mét Ýt n−íc, cho dÞch röa vµo dÞch läc vµ thªm n−íc ®Õn 

v¹ch. 

7.1.1.2 Khö thµnh s¾t (II) 

ChuyÓn dung dÞch sang b×nh 100 ml, thªm 1 ml hidroxylamoni clorua (4.6) vµ trén kü. Thªm 2 

ml dung dÞch ®Öm axetat (4.5) vµ chØnh pH 3.5 ÷ 5.5, tèt nhÊt lµ 4.5. 

Chó thÝch: - Sù khö s¾t (III) thµnh s¾t (II) cã hiÖu qu¶ nhÊt víi pH =1, do ®ã thªm dung dÞch ®Öm sau 

cïng. 

7.1.1.3 Sù t¹o thµnh chÊt hÊp thu 

Thªm 2 ml dung dÞch 1.10- phenantrolin (4.7) vµo dung dÞch 7.1.1.2 vµ ®Ó ë chç tèi trong 

kho¶ng 15 phót. 

7.1.1.4 §o quang 

§ ®é hÊp thu cña dung dÞch 7.1.1.3 sö dông phæ kÕ (5.1) víi 510 nm dïng n−íc trong cuvet so 

s¸nh. 

7.1.2 S¾t tæng sau khi ph©n huû 

Cho 50.0 ml mÉu ®· a xit ho¸ (6.2) vµo cèc cã má 100 ml thªm 5 mlHNO3 (4.3) vµ 10 ml HCl 

(4.4), lµm nãng tíi 70- 800C cho tíi khi hoµ tan hoµn toµn. Sau 30 phót, thªm 2 ml H2SO4 (4.1) 

vµ lµm bay h¬i dung dÞch tíi khi xuÊt hiÖn khãi SO3 mµu tr¾ng. Tr¸nh ®un c¹n. Lµm nguéi tíi 

nhiÖt ®é phßng vµ thªm 20 ml n−íc, chuyÓn sang b×nh ®Þnh møc 50 ml vµ ®æ n−íc ®Õn v¹ch. 
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Lµm tiÕp nh− ®· m« t¶ trong 7.1.1.2 ®Õn 7.1.1.4. 

7.2 X¸c ®Þnh s¾t hoµ tan 

LÊy 50.0 ml mÉu thö (6.3) vµ chuyÓn sang b×nh ®Þnh møc 100 ml. 

TiÕn hµnh nh− m« t¶ trong 7.1.1.2 ®Õn 7.1.1.4. 

7.3 X¸c ®Þnh s¾t (II) 

LÊy 50.0 ml mÉu (6.4) vµ chuyÓn sang b×nh ®Þnh møc 100 ml. 

TiÕn hµnh nh− m« t¶ trong 7.1.1.2 nh−ng kh«ng thªm hidroxylamoni clorua. 

TiÕn hµnh nh− m« t¶ trong 7.1.1.3 vµ 7.1.1.4. 

Tr¸nh ®Ó mÉu tiÕp xóc víi kh«ng khÝ. 

7.4 Thö mÉu tr¾ng 

ChuÈn bÞ dung dÞch thö tr¾ng, thùc hiÖn chÝnh x¸c theo quy tr×nh nh− ®èi víi mÉu, nh−ng thay 

50 ml mÉu b»ng 50 ml n−íc. 

7.5 HiÖu chuÈn 

7.5.1 ChuÈn bÞ dung dÞch chuÈn 

ChuÈn bÞ d·y dung dÞch s¾t chuÈn trong kho¶ng nång ®é nh− dù tÝnh cña mÉu thö b»ng c¸ch 

cho mét thÓ tÝch chÝnh x¸c ®· biÕt dung dÞch Fe chuÈn (4.10) vµ (4.11) vµo mét lo¹t b×nh ®Þnh 

møc 50 ml. Thªm 0.5 ml dung dÞch H2SO4 lo·ng (4.2) vµo mçi b×nh vµ thªm n−íc tíi v¹ch. 

Xö lý lo¹t dung dÞch s¾t chuÈn nh− ®· lµm víi mÉu, t−¬ng øng víi quy tr×nh cho mçi d¹ng Fe 

cÇn x¸c ®Þnh (xem 7.1 ®Õn 7.3). 

7.5.2 Dùng ®−êng chuÈn 

Víi mçi d·y dung dÞch s¾t chuÈn, chuÈn bÞ ®å thÞ chuÈn b»ng c¸ch ®Æt nång ®é dung dÞch s¾t 

(mg/l) trªn trôc hoµnh t−¬ng øng víi ®é hÊp thu trªn trôc tung. Yªu cÇu mét ®−êng chuÈn riªng 

cho mçi d¹ng Fe, mçi mét m¸y quang phæ vµ mçi chiÒu dµi quang häc cña cuvet. 

7.5.3 Th−êng xuyªn lËp ®−êng chuÈn 

§Þnh kú kiÓm tra ®−êng chuÈn vµ ®Æc biÖt ®èi víi mçi mÎ thuèc thö míi. 

8. BiÓu thÞ kÕt qu¶ 
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8.1 TÝnh to¸n 

Nång ®é s¾t cña mÉu, biÓu thÞ b»ng miligam trªn lÝt ®−îc tÝnh theo c«ng thøc: 

F (A1- A0) 

Trong ®ã:  

F lµ ®é dèc cña ®−êng cong chuÈn t−¬ng øng (7.5.2); 

A1 lµ®é hÊp thu cña dung dÞch ®o (7.1.1.4); 

A0 lµ ®é hÊp thu cña dung dÞch thö mÉu tr¾ng (7.4). 

Chó thÝch: - ThÓ tÝch H2SO4 thªm vµo mÉu cÇn ®−îc ®−a vµo khi tÝnh to¸n. 

8.2 B¸o c¸o kÕt qu¶ 

B¸o c¸o kÕt qu¶, ghi râ d¹ng s¾t x¸c ®Þnh 

a. Lµm trßn tíi 0.010 mg/l víi nång ®é s¾t tõ 0.010 ®Õn 0.100 mg/l; 

b. Lµm trßn tíi 0.01 mg/l víi nång ®é s¾t lín h¬n 0.100 ®Õn 10 mg/l; 

c. Lµm trßn tíi 0.1 mg/l víi nång ®é s¨t lín h¬n 10 mg/l. 
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9. §é chÝnh x¸c (Xem b¶ng 1) 

B¶ng 1 - Thèng kª sè liÖu lËp l¹i cña ph−¬ng ph¸p 

Nång ®é 

s¾t 

Mg/l 

Phßng thÝ 

nghiÖm 

ChiÒu dµi quang 

häc1) mm 

Gi¸ trÞ trung b×nh 

cña 30 kÕt tña 

mg/l 

§é lÖch chuÈn 

mg/l 

0.100 1 
2 
3 
4 
5 

100 
- 

50 
10 
- 

0.010 
0.010 
0.010 
0.010 
0.010 

0/002 
0 

0.001 
0.001 
0.000 

0.040 5 - 0.041 0.002 

0.050 1 
2 
3 
4 

100 
- 
- 

10 

0.046 
0.048 
0.045 
0.048 

0.005 
0.004 

0.0046 
0.011 

0.100 1 
2 
3 
4 
5 

50 
- 
- 

10 
- 

0.104 
0.102 
0.096 
0.101 
0.099 

0.015 
0.004 
0.006 
0.014 
0.006 

0.500 1 
2 
3 
4 

50 
- 
- 

10 

0.48 
0.500 
0.494 
0.498 

0.025 
0.012 
0.005 
0.016 

1.000 1 
2 
3 
4 
5 

10 
- 
- 

10 
- 

0.97 
1.003 
1.009 
1.004 
1.018 

0.05 
0.008 
0.006 
0.019 
0.004 

2.000 1 
3 
4 

10 
- 

10 

2.05 
2.016 
1.994 

0.07 
0.008 
0.017 

4.000 1 
3 
4 
5 

10 
- 

10 
- 

4.02 
3.989 
3.968 
4.003 

0.08 
0.013 
0.033 
0.019 

5.000 1 
5 

10 
- 

5.01 
5.032 

0.07 
0.015 

 

                                                 
1) Mét sè phßng thÝ nghiÖm kh«ng ghi râ chiÒu dµi quang häc, do vËy ®Ó trèng ë môc nµy. 
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10. C¸c chÊt g©y nhiÔu 

X¸c ®Þnh nång ®é s¾t b»ng ph−¬ng ph¸p sö dông 1.10- phenantrolin gÇn nh− kh«ng cã c¸c 

nhiÔu so víi c¸c ph−¬ng ph¸p dïng c¸c thuèc thö kh¸c. tuy vËy cÇn chó ý c¸c ®iÒu sau ®©y:  

§ång, coban, crom vµ kÏm cã mÆt trong dung dÞch víi nång ®é cao h¬n nång ®é s¾t 10 lÇn sÏ 

g©y nhiÔu cho kÕt qña. Niken víi nång ®é lín h¬n 2 mg/l sÏ ¶nh h−ëng tíi ph©n tÝch s¾t. ®iÒu 

chØnh pH tíi 3.5- 5.5 c¸c ¶nh h−ëng nµy sÏ ®−îc lo¹i trõ. 

NÕu bitmut, b¹c vµ thuû ng©n sÏ g©y nhiÔu nÕu nång ®é lín h¬n 1 mg/l. Nång ®é cadimi lín 

h¬n 50 mg/l sÏ cã ¶nh h−ëng tíi kÕt qu¶. 

¶nh h−ëng cña xianua lªn kÕt qu¶ ph©n tÝch cã thÓ lo¹i trõ b»ng c¸ch axit ho¸ mÉu, trõ mét sè 

phøc chÊt cña xianua kh¸c ph©n huû trong c¸c b−íc ghi trong 7.1.2. 

C¶nh b¸o - Khi a xit ho¸ mÉu chøa xianua hoÆc sunfit cÇn ph¶i hÕt søc thËn träng v× t¹o 

ra h¬i rÊt ®éc. 

A xit ho¸ mÉu còng chuyÓn pyrophotphat vµ photphat thµnh octophotphat kh«ng ¶nh h−ëng 

nÕu nång ®é PO4
3- nhá h¬n 10 lÇn nång ®é s¾t. NÕu nång ®é PO4

3- lín h¬n cÇn ph¶i ph©n huû 

nh− trong 7.1.2 chØ dÉn. 

11. B¸o c¸o kÕt qu¶ 

B¸o c¸o kÕt qu¶ cÇn ghi c¸c th«ng tin sau: 

1) NhËn biÕt mÉu 

2) Tham kh¶o ph−¬ng ph¸p sö dông; 

3) KÕt qu¶ ph−¬ng ph¸p biÓu thÞ kÕt qu¶; 

4) C¸c ph−¬ng ph¸p lo¹i trõ nhiÒu; 

5) C¸c biÓu hiÖn bÊt th−êng khi x¸c ®Þnh; 

6) C¸c thao t¸c kh«ng ghi trong tiªu chuÈn nµy hoÆc c¸c sù tù chän kh¸c. 

----------------------------------- 

 


