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Chat lugng nudc — Xac dinh nito -
Phan 2 — Xac dinh nito lién két bang huynh quang sau khi dét
mau va oxy hoa thanh nito dioxyt

Water quality — Determination of nitrogen

Part 2 : Determination of bound nitrogen, after combustion and oxidation to nitrogen

dioxide, using chemiluminescence detection

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh nito trong nudc dudi dang amoniac tu do, amoni, nitrit,
nitrat va cac hdp chéat hitu co c6 kha ning chuyén thanh nito dioxyt trong cac diéu kién oxy hoa dugdc
dua ra. Viéc xac dinh dudc thuc hién bang may st dung huynh quang. Khi nitc hoa tan khéng dudc xac
dinh bang phuong phap nay.

Phuong phap nay dudc ap dung dé phan tich nudc ngot, nuéc bién, nudc uéng, nudc mat, nudc thai va
nudc thai da xu ly.

1.1  Khoang ndéng dé

Khoang néng dé cla phuong phap phu thudc vao thé tich tiém, d6 1a dac tinh clla may. Co thé xac
dinh dudc nitd d&n 200 mg/l. Néng d6 16n hon c6 thé xac dinh dudc bang cach pha loang mau.

1.2 Gidi han phat hién

Gi6i han phat hién phu thudéc vao may dudc dung. V6i thé tich tiém thich hdp, gi6i han phat hién la
0,5 mg/l.
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2 Tiéu chuan trich dan

TCVN 4851:1989 (ISO 3696 : 1987) Nudc dé phan tich trong phong thi nghiém — Yéu cau ky thuat va
phuong phap tha.

TCVN 5993: 1995 (ISO 5667-3 : 1994) Chét luong nudc — LAy mau — Huéng dan bdo quan va x{ ly mau.
3 Nguyén tic
Oxy hoa mau ch(ra nito bang cach dét trong khi oxy & 1000 °C dé chuyén nito thanh oxyt nitric. Phan

(ing v6i ozon cho nito dioxyt hoat hoa (NO,*). Binh lugng néng dd nita bang huynh quang.

4 Thudc thu

4.1 Nhirng yéu ciu chung

Khi phan tich chi dung nudc tinh khiét phan tich § d6 3 theo TCVN 4851: 1989 (ISO 3696) va cac thudc
th(r tinh khiét phan tich. Ham luong nita lién két trong nudc dung dé chuén bi cac dung dich chuan can
tinh khiét, tap chat néu c6 phai nhé hon néng dé nito thap nhat.

4.2 Axit clohydric, p= 1,12 g/ml
4.3 Dung dich géc nito, p = 1,000 g/l

4.3.1 Hoa tan (4,717 + 0,001) g amoni sunfat (NH,), SO, da sdy kho & (105 + 2)°C dén khéi lugng
khéng d&i trong binh dinh méc 1000 ml, thém nudc dén vach.

4.3.2 Hoa tan (7,219 + 0,001) g kali nitrat KNO, da sdy kh6 & (105 + 2)°C dén khéi luong khéng ddi
trong binh dinh mdc 1000 ml va thém nudc dén vach.

4.3.3 Tron 2 thé tich bang nhau ctia 4.3.1 va 4.3.2 dé dudc dung dich chuén.

4.4 Dung dich gdc kiém tra nitg, p = 1,000 g/|

Hoa tan (5,358 + 0,001)g glycin (NH, - CH, - COOH) trong binh dinh mdc 1000 ml va thém nudc dén vach.
4.5 Oxy, 99,7% (V/V).

5 Thiét bi, dung cu

5.1 May dé xac dinh nito lién két bing oxy hoa, c6 binh phan (ng, thiét bi tiém mau tu dong, thiét
bi trdn déu mau, detector huynh quang va hé théng x& ly s6 liéu. C6 thé dung thiét bi tiém mau bang

tay. Thiét bi can kiém tra véi mau kiém tra theo chi dan clia hang san xuét.
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5.2 May tron

5.3 Thiét bi loc

5.4 Bom tiém

e = ~ 2 . =
6 Lay mau va chuan bi mau

6.1 Can ldy mau dai dién (nhat 1a mau ch(a chat khéng tan) va tranh lam nhiém b&n. Xem
TCVN 5993: 1995 (ISO 5667-3).

6.2 Ch(ra mau vao binh thuy tinh ho3c plastic, day kin.
6.2.1 Phan tich mau ngay
Chu thich 1- D& lau c6 thé gay két qua thap (nhat 1a mau cé vi sinh vat).

6.2.2 Mau c6 thé dudc 6n dinh bing cach thém HCI (4.2) d&n pH < 2 va bdo quan trong td lanh & (4 +
2)°C trong 8 ngay.

6.2.3 N&u can thi dung may tron (5.2) dé 1ay ra dudc mau dai dién (xem 7). Néu khéng dudc thi loc
qua céi loc cé dudng kinh 16 0,45 um.

7 Cantrd

Tuy theo may dudc dung, can trd c6 thé xuat hién tir bdé nhd. Diéu dé xay ra khi mau hoac dung dich

chudn c6 ham lugng nitd lién két cao. Can bo s6 liéu va do lai.

Chu thich 2 — Van dé c6 thé nghiém trong véi nhitng mau cacbon hitu co téng s6 (TOC) cao. Khi TOC cao
c6 thé dan t6i két qua phan tich nito thap. Diéu nay cé thé thay rd khi pha lodng mau hoic dung phuong phap

thém chun.

Khéng phai tat ca hop chat hitu co chdra nito chuyén hoan toan thanh nito oxyt bang cach oxy hoa nhu
da néu.

K&t qua thap xay ra vGi cac hgp chat chla nito néi déi hodc ndi ba. Xem phu luc B va C.

N&u mau déng nhéat chia can Io Iing dan dén nhiing két qua léch qua 10% (do 18p), thi can loc mau

qua cai loc 0,45 um. Trudng hgp nay chi phan hoa tan clda nita lién két dudc xac dinh va bao céo.
8 Cach tién hanh

8.1 Theo su chi dan cla hang san xuat.
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8.2  Tru6c khi phan tich nito lién k&t can th may, kiém tra mau trdng va cac dung dich chuin &

khoang néng dé nhu hang san xuat da huéng dan.
8.3 Diéu chinh may theo chi dan clia hang san xuat véi mbi loat do.

8.4 Né&u may dung thiét bi tiém tu dong (xem 5.1), phai ddm bao dé su tiém tu dong dé khéng gay

can trd, thi du su déng thé hoa clia mau (xem diéu 7).

8.5 Tiém mot thé tich bang nhau clia mau trdng va mau th vao may theo huéng dan cda hang san

xudt, do két qua it nhat 3 lan.

8.6 L&y gia tri trung binh tir 3 lan tiém, cha y hiéu Gng bd nhé (xem diéu 7). Xac dinh nito lién két

trong mau bang dudng chuan (xem diéu 9).

9 Xay dung dudng chuan

9.1 Dung dung dich géc tiéu chudn (xem 4.3.3) dé chuan bi cac dung dich hiéu chuén cé néng do nito

lién két tuong (ing véi cac mau xac dinh.

9.2 Cac dung dich hiéu chuan chi dung trong ngay. V6i khodng néng do tir 10 mg/l d&n 100 mg/I, tién

hanh nhu sau.

L&y vao 7 binh méc 100 ml: 0 ml (m&u trang); 1,0 ml; 2,0 ml; 3,0 ml, 6,0 ml; 8,0 ml ho&c 10,0 ml
dung dich 4.3.3 va pha lodng bang nuéc dén vach. Ta dudc cac binh c6 néng dé nito tuong déng 0
mg/l; 10,0 mg/l; 20,0 mg/l; 40,0 mg/l; 60,0 mg/l; 80,0 mg/l hoac 100 mg/l.

9.3 Thé tich tiém vao dé do clia mbi dung dich nay can phai bang thé tich tiém vao cla mau trang va

mau tha.

9.4 Dat néng dd nito clia cac dung dich hiéu chuan (9.2) trén truc hoanh va két qua do dudc trén truc

tung. C6 thé duing hé théng xU ly két qua.
9.5 Thiét lap dudng chuan.

9.6 Do déc b clia dudng chuin thé hién dd nhay tinh theo don vi cla may do, tinh bang lit trén

miligam.

9.7 Thudng xuyén kiém tra do déc cla dudng chuan nhat |a khi dung thudc thi méi. Banh gia d6 déc
c@a dudng chuén thi dung hai dung dich hiéu chudn (9.2) c6 néng d6 khoang 20% va 80% dudng
chuan. D6 déc khéng dudc sai khac qua 10% (xem tir 9.1 dén 9.6). N&u su sai khac qua 10% thi can

khac phuc va lap dudng chuin méi.
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10 Kiém tra chat lugng

Tién hanh kiém tra chat lugng bang cach dung nhitng dung dich lodng cla cac dung dich géc kiém tra
(4.4) trong khodng thich hop dé xét do léch cla két qua trong giai doan oxy hoa. Do léch nay cho phép
dén + 5% gia tri ly thuyét.

11  Tinh toan
Né&u dudng chuén théng thi tinh ndng dd nitd trong mAu theo coéng thic :

(N, = Np) x f

PN
b

trong dé

pn 1a néng d6 khéi lugng nito lién két trong mau, tinh bang miligam trén lit;

N; la két qua do mau, tinh bang don vi clla may;

N, la két qua do mau trang, tinh bang don vi cla may;

b 1a d6 déc cha dudng chuén, tinh bang don vi clia may, tinh bang miligam trén lit;
f la hé sé pha loang néu cé pha.

Coéng thic nay chi ap dung khi cac thé tich tiém clia mau va cac dung dich hiéu chudn la déng nhat.

12 Biéu thi két qua

V6i néng dd cla nito lién két trong mau bao céo két qua can nhu sau:
— nhé hon hodc bang 10 mg/l chinh xac dén 0,1 mg/l;
— 10 mg/l d&€n 100 mg/I chinh xac dén 1mg/l ; hoac

— 16n hon ho&c bang 100 mg/l dung 2 chit s& c6 nghia.

13 Bao cao két qua
Bao cao két qua can cb cac thong tin sau:
a) trich dan tiéu chuén nay;
b) nhan dang mau nuéc;
c) biéu dién két qua theo diéu 12;
d) x{ ly mau trudc néu co, két qua téng sé hay chi phan tan;

e) moi su khac biét véi phuong phap nay va moi tinh huéng cé thé anh hudng dén két qua.

14 D6 chinh xac

Xem s6 liéu cho & phu luc C. Cac loai két qua dudc chi & phu luc B va C.
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Phu luc A
(tham khao)

Xac dinh nito lién két bang cac ky thuat khac

A.1 Dai cuong

Céc ky thuat khac chira § A.2 dén A.4 dudc dung dé xac dinh nitd lién két trong nudc. Cac ky thuat
nay dugc ap dung rong rai dé phan tich nuéc nhung khéng dua trén su oxy hoa va do huynh quang nhu
trong tiéu chuén nay.

A.2 Oxy hoa va xac dinh bang quang phc“; héng ngoai

Hop chéat nito trong mau dudc oxy hoa dén nito oxyt (NO,) trong khi oxy. Binh lugng tién hanh bang
quang phd héng ngoai.

A.3 Khirva do vi dién lugng

Hop chét nito trong mau dudc kh{ trong khi quyén hydro d&n amoniac. Hap thu amoniac vao axit va do
bang vi dién luong.

A.4 Khi va do quang

Hop chat nito trong mau dudc khir trong khi hydro dén amoniac. Dinh lugng bang trdc quang.



Phu luc B
(tham khao)
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Lugng tim thay cta cac hgp chat don

Chat thar Lugng tim thay, Khoang néng dé nito cia mau,

% mg/I

Amoni sunfat 95 dén 100 1 dén 100

Kali nitrat 97 dén 105 10 dén 50

Natri nitrat 101

Cafein 98

Glycin 95 dén 99 10

Uré 92 dén 99 10

Axit nicotinic 98 dén 102

Axit glutamic 97

Thiocyanat 98

Axetanilit 99

1,6 - Hexanediamin 96 dén 101 10 dén 50

Nitrophenol 93 dén 102 10 dén 50

Nitroanilin 91 dén 100 10 dén 50

Arginin 94 dén 106 10 dén 50

Natri azit 54

Benzonitril 94 dén 102 20

Kali hexacyanoferat (llII) 99 10

Kali hexacyanoferat (Il) 92 dén 96 10

Purin 95 dén 101 20

Canxi nitrat 99 dén 102 10
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Phu luc C
(tham khao)

K&t qua thi lién phong thi nghiém & Bic nam 1990 so véi cac phuong phap khac

Mau I n N, x S, VC, Sk VC,
% mg/| mg/| % mg/| %

A 9 34 10,5 10,3 0,25 2,4 0,82 7.9
B 10 38 0,0 23,7 0,52 2,2 2,15 9,1
C 10 37 2,6 124 1,5 1,2 7,0 5,6
D 9 34 0,0 213 4,5 2,1 10,6 5,0
E 10 37 2,6 64,2 1,00 1,6 3,95 6,2
F 10 38 0,0 65,5 1,25 1,9 2,64 4,0

A nubc mat (song)
nudc thai do thi da x{ Iy
mau téng hap (NO;, NH,*, uré, pyridin va axit nicotinic dtilé 1:1:1:1: 1, néng dd = 125 mg/I N)

nudc thai cong nghiép da xui ly

m O O W

nudc thai cong nghiép (da pha loang)

n

hén hop B va C

/ s6 phong thi nghiém
n s6 xac dinh

n, phan tram loai bd
;trung binh

s, do6 léch chuan lap lai
VC, hé s6 léch Iap lai

sg d6 léch chuén tai lap

VCq hé s6 dd léch tai lap
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Phu luc D

(tham khao)

Tai liéu tham khao

ISO 2854 : 1976 Thong ké s6 liéu — Ky thuat danh gia va thir lién quan dén trung binh va bién
dbéng. (Statistical interpretation of data — Techniques of estimation and tetss relating to means

and variances.)

ISO 5725-2 : 1994 Do duang (d6 that va dé chinh xac) cla cac phuong phap do va két qua —
Phan 2: Phuong phap cd ban dé xac dinh do tai lap va do 1ap lai cia moét phuong phap do tiéu
chuén. (Accuracy (trueness and precision) of measurement method and results — Part 2: basis

method for the determination of repeatability and reproducibility of a standard measurement
method.

ISO 8245 : 1987 Chat lugng nuéc — Huéng dan xac dinh téng cacbon hitu co (TOC). (Water
quality — Guidelines for the determination of total organic carbon (TOC))

BRAUN, M., HOFMANN, K., MULLER, M., RINNE, D. Va STEKERT — KNOPP, W. Béng gbp vao
phan tich nu6c xac dinh nitg lién két va nitg lién két hitu co (Beitrag zur bestimmung des
gesamlen gebundenen Stickstoffes und Ermittlung des organisch gebundenen Stickstoffes in der

Wasseranalytlk), Z. Wasser - Abwasser - Forschung, 24 (1991, tr . 135 - 147).
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