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Chat luong nuéc — Xac dinh nhém -
Phuong phap do phc"; dung pyrocatechol tim

Water quality — Determination of aluminium —

Spectrometric method using pyrocatechol violet

1 Pham vi ap dung

1.1 Loai mau
Phuong phap nay ap dung dé phan tich nuéc uéng dudc, nudc ngdm, nuéc mat 6 nhiém nhe va

nuéc bién.

1.2 Chat dugc xac dinh

Phuong phap nay xac dinh nhém loc dudc (hoa tan) va nhém tan trong axit.

1.3 Khoang xac dinh

Phuong phap nay xac dinh dudc khoang thap dén 100 ug/l Al véi cuvét 50 mm va khoang cao tGi
500ug/l Al véi cuvét 10 mm. Khodng xac dinh phu thudc vao dd nhay clia may do phd va c6 thé md

rong vé phia trén bang cach |ay lugng mau it hon.

1.4 Gidi han phat hién

Gi6i han phat hién 1a 2 pg/l khi dung cuvét 50 mm va 25 ml mau dudc st dung.
1.5 DO nhay

Néng d6 nhém 100 pg/l cho dé hadp thu khoang 0,20 + 0,05 don vi hdp thu quang khi dung cuvét

10 mm va 25 ml mau.
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1.6 DO chinh xac

Né&u khdng cé chi dan riéng thi dé chinh xac cla gia tri thé tich va khéi lugng dudc néu trong tiéu

chuén nay la + 1 % cla gia tri.

2 Tiéu chuan trich dan

TCVN 5993: 1995 (ISO 5667-3:1994) Chét lugng nudc - Ldy mau - Huéng dan bao quan mau.

3 Nguyén tac
V6i nhém hoa tan, mau dudc loc qua mang ¢d 16 0,45 um va sau d6 axit héa bang axit nitric dé pH tur 1,2
dén 1,5.

V6i nhém tan trong axit thi mau khéng x ly dudc axit héa bang axit nitric HNO, dé pH tu 1,2
dén1,5, gilr it nhat 1 h & nhiét d6 phong dé nhém tan hét va loc.

Nhém phan (ng v6i pyrocatechol tim 6 pH 5,9 + 0,1, sau d6 do phé cla phiic mau tao ra 6 buéc

s6ng 580 nm (mau xanh lam chi nhin thdy khi ndng d6 nhém cao).

Chu thich 1 — B6i v6i cac phuong phap xac dinh khac, vi du nhu phan huy, thi mau phai dugc x ly trudc tuong

ing, d6i v6i mau cudi cung thi s&f dung axit nitric d& diéu chinh pH tir 1,2 dén 1,5.

4 Thudc thu

Chi dung cac thudc thi tinh khiét phan tich. Phai ddm bao ham lugng nhém trong thudc thi khéng

dang ké so v8i ham lugng nhé nhat cé thé xac dinh trong mau.

Moi thudc thl can tranh nhiém bui dé khéng, né can trd viéc do phé. N&u can thi loc qua mang c6

cd 16 0,45 um.

Céc thudc thir can chira trong binh plastic day kin d& & nhiét dd phong, tranh phoi ra anh sang.

4.1 Axit nitric (HNO,), p = 1,40 g/ml, 65 % (V/V).

4.2 Nudc cat hodc nudc trao déi ion khédng c6 nhém, nghia 1a ham luong nhém can nhd hon

1ug/l hodc nhéd hon 1% khoang néng dé can xac dinh.

4.3 Nuéc dugc axit héa

Thém 4,0 ml axit nitric (4.1) vao 1000 ml nudc (4.2).
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4.4 Thudc thir hon hgp

Thém 1,0 ml axit nitric (4.1) vao khoang 70 ml nuéc (4.2) trong cdc plastic 200 ml (5.3). Thém vao
dung dich nay 25,0 g magié sunphat ngdm 7 phan t& nuéc (MgSO,-7H,0), 5,0 g axit ascobic
(C¢HsOs), 0,25 g 1,10-phenanthroline ngam nuédc (C;,HgN,-H,0) vao 5,0 ml dung dich tiéu chuén

nhém (4.8). Chuyén vao binh dinh méc mét vach 100 ml va thém nuéc dén vach mic.
Dung dich nay bén 1 thang.

Chu thich 2 — Thém chinh xac dung dich tiéu chudn nhém Ia céan thiét d€ dudng chudn thidng & ndng do
thap.

4.5 Dung dich pyrocatechol tim

Hoa tan can than 0,050 g pyrocatechol tim [axit 3,3', 4'trihydrofuchsin-2" sulfonic (C,4H;,0,S)] trong

khoang 20 ml nuéc. Chuyén vao binh dinh miic mét vach 100 ml va thém nuéc (4.2) d&n vach mic.
Dung dich nay bén 1 thang.

Chu thich 3 — Vi pyrocatechol tim |& phdm nhudém nén né cé thé thay déi theo 16, bdi vay can kiém tra khi
dung 16 méi. Mét dung dich tiéu chuan 100 pg/l Al s& cho d6 hap thu khoang 0,20 cm™" + 0,05 cm™' khi
dung phuong phap nay.

4.6 Dung dich dém hexamin

Hoa tan 210 g hexametylen tetramin (CgH,,N,) trong khoang 200 ml nuéc (4.2). Chuyén vao binh

dinh méic mot vach 500 ml va thém nudc dén vach mic.
Dung dich nay bén it nhat 2 thang.

Chu thich 4 — Dung dich nay la gan bao hoa. Can gilt dung dich & trén 15 °C dé tranh két tinh. M6t vai

loai hexamin c6 chia bui, trudng hdp d6 can loc dung dich sau khi chuén bi.
4.7 Dung dich nhém géc, 1000 mg/I

Can 100 mg phoi nhém chinh xac dén + 0,5 mg. Hoa tan nhém trong binh dinh m&c mét vach
100 ml bang 1 ml axit nitric (4.1) va mét it nudc (4.2). Khi nhém tan hét thi dinh miic bang nudc.

Chu thich 5 - Cé thé dung cac dung dich nhém tiéu chu&n mua ngoai thi trudng.
Dung dich bén & nhiét dd phong, tranh dé bay hoi.
4.8 Dung dich nhém tiéu chuan, 10 mg/l

Dung pipet hat 1,00 ml dung dich nhém géc (4.7) cho vao binh dinh m&c mét vach 100 ml réi dinh
mic bang nudc da axit hoa (4.3).
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4.9 Natri hydro cacbonat, dung dich 2,0 mol/l

Hoa tan 85 g natri hydro cacbonat (NaHCO,) trong khodng 400 ml nuéc. Chuyén dung dich vao binh

dinh mérc mot vach 500 ml va thém nuéc dén vach mic (4.2).

Chu thich 6 — Thudc th nay dung dé 1am ting pH cla dung dich mau khi pH dudi 1,2 (pha mau chéng
han). Khédng nén dung natri hydroxit (NaOH) vi ngay NaOH tinh khiét phan tich van chira nhém, trong khi

dé natri hydro cacbonat chi cé lugng nhém tap chéat rat nhd, nhat 1a loai dudc phadm.
5 Thiét bi, dung cu
Nhirng thiét bi théng thudng trong phong thi nghiém va:

5.1 May do phc“;, c6 thé do quang & budc séng 580 nm va dudc trang bi cac cuvét 10 mm va 50

mm. Loai cuvét khac cé thé dung néu day hiéu chuan thich hgp.
Chu thich 7 — D6 nhay va d6 chinh xac clia phuong phap phu thuéc ca vao may dudgc dung.
5.2 Thiét bi loc, c6 mang loc véi ¢& 16 0,45 pum.
5.3 Céc thi nghiém béng plastic, dung tich 100 ml, 200 ml ho&c 500 ml.
5.4 Binh plastic dinh mic mt vach, dung tich 100 ml, 200 ml ho&c 500 ml.
5.5 Binh dung mau, dung tich 100 ml hoac 500 ml, lam b&ng plastic.

Stc mét binh plastic méi bang axit nitric (HNO3)10 % (V/V) [(4,1), pha lodng 1:10 bang nuéc (4.2)],
trang va gilr qua dém trong nuéc da axit hoéa (4.3). Kiém tra su phu hop béng cach chay mau thir véi
nudc da gili trong binh qua dém, néng dd nhém phai nhd hon 2 pg/l. Danh riéng (néu cé thé) binh
va cuvét chi dé xac dinh nhém. Loai hét lugng nhém tir thi nghiém truéc bang cach nap day hoic
stc binh va cuvét véi nudc da axit héa (4.3) va dé qua dém. Khéng dung chat tdy rlra hodc axit

crémic.
5.6 pH mét.

5.7 Pipet microlit, c6 sdn dau(tip).

6 L&y mau va bao quan mau

Xem TCVN 5993: 1995 (ISO 5667-3).

L&y mau vao binh polyetylen. Rta binh 1dy mau va thiét bi loc theo cach mé ta & diéu 5.
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6.1 Nhom loc dugc

Ngay sau khi 1&y mau, loc mau qua mang loc (5.2). Axit h6a phan loc bang cach thém 0,30 ml axit

nitric (4.1) cho méi 100 ml mAu.
6.2 Nhom tan trong axit

Thém 0,30 ml axit nitric HNO; (4.1) cho mdi 100 ml mau. pH phai tir 1,2 dén 1,5, néu khéng thi thém

axit. D& it nhat 1 gid & nhiét d6 phong va loc mau qua mang loc (5.2).
Trudng hop dic biét c6 thé x& ly mau truéc (xem diéu 7).

Chu thich 8 — Né&u axit h6a khéng ding sé& dan dén két qua sai vi pH phan (ng va do khéng dudc dém &
dung gia tri. N&u pH dung dich mau qua thap thi cé6 thé tang Ién bang dung dich natri hydro cacbonat
NaHCO, (4.9).

7 Cantré

Su can trd 16n nhat khi phan tich lugng nhém nhd 1a su giai phéng nhém tir thanh binh ding khi 18y
mau va bao quan mau. Dic biét, nhém dé tach ra tir dung cu thdy tinh. Khéng nén dung cac dung
cu bang thay tinh d& xac dinh nhém khi néng dd nhd hon 50 pg/l. Nén dung dung cu plastic dugc x{
ly tru6c nhu diéu 5.

lon florua tao phlc bén v6i nhém, ngan can nhém tao mau tim véi pyrocatechol. Két qua sé bi thap
véi nhitng néng d6 nhém nhd. Cé thé loai hoan toan can trd nay bang cach thém ion magié (xem

4.4) vao dung dich, magié sé& tao phirc bén véi florua.

Sat tao phitc mau v6i pyrocatechol tim. Can trd nay dudc loai trir bang cach khir sat dén sat (1) va
sau dé cho tao phic véi 1,10-phenantrolin. Phirc nay c¢6 dd hap thu rat nhd 6 580 nm, 1,0 mg/l st
chi tuong duong véi 0,05 ug nhém.

Cac hdp chat mau vo co cling nhu hitu co hdp thu 6 580 nm déu can trd viéc xac dinh khi dd hap
thu vuot qua 0,050 cm™". Pha mau oxy héa c6 thé phan hly cac chat mau va cho phép xac dinh nhém
tot hon.

Humic va cac hgp chat hitu co khac cé kha nang tao phlc déu can trg viéc xac dinh. Su can trd nay
thé hién & choé khi thém nhém vao mau thi d6 hap thu tang it hon luong thém tuong Gng. Loai can trd
nay cé thé dudc loai trr bang cach pha mau bang HNO, va H,0,.

8 Cach tién hanh
Phu thudc vao cuvét va do nhay clia may do phd, phuong phap chia thanh hai khoang:

khoang thap 1én dé€n 100 ug/l Al v6i cuvét 50 mm;
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khoang cao |én dén 500 pg/l Al v6i cuvét 10 mm.

8.1 Phan mau thu

L&y phan mau th 25 ml t& mau 6.1 hodc 6.2. N&u ham lugng nhém (Al) cao thi Iy mau th{ it hon
va thém nudc da axit hoa (4.3) cho dén 25 ml, ghi nhé hé sé pha loang f (xem diéu 9).

8.2 Dung dich hiéu chuan

8.2.1 Dung dich hiéu chuin & néng dd cao (500 pg/l Al v8i cuvét 10 mm)

Dung pipét hat 0 ml (trdng), 1,00 ml, 2,00 ml, 3,00 ml, 4,00 ml va 5,00 ml dung dich tiéu chuén
nhom (4,8) cho vao mét day binh dinh méic mot vach 100 ml (5.4). Thém nu6c da axit héa (4.3) dén
vach. Cac dung dich nay chira 0 pg (trdng), 100 ug, 200 pg, 300 pg, 400ug va 500 pg/l Al.

8.2.2 Dung dich hiéu chuan & néng doé thap (50 ug/l Al véi cuvét 50 mm)

Dung pipét hat 0 ml (trdng), 100 pl, 200 pl, 300 ul, 400ul va 500 ul dung dich tiéu chudn nhéom (4.8)
cho vao moét day binh dinh mic mot vach 100 ml (5.4). Thém nubc da axit hoa (4.3) dén vach. Cac
dung dich nay chira 0 pg/l (trang), 10 ug/l, 20 ug/l, 30 ug/l, 40ug/l va 50 ug/l Al.

8.3 Hién mau

Dung pipét hat tiing phan 25 ml mau da axit héa (xem 8.1) hodc cac dung dich hiéu chuén (8.2) cho

vao céac céc plastic 100 ml (5.3).
Thém vao méi phan theo th( tu sau, sau méi l1an thém lai 14c déu:
1,0 ml hén hop thudc thir (4.4);
1,0 ml pyrocatechol tim (4.5) va
5,0 ml dung dich dém hexamin (4.6).
Dé phan (ing it nhat 15 phat va tién hanh do phé trong vong 60 phut ké tir khi phan ng.

Khi phan @ng, pH cla cac dung dich phai la 5,9 + 0,1. N&u khéng, kiém tra sai sét khi pha.

8.4 Do phéo

May do phé (5.1) can dudc |&p dat theo dung chi dan cla hang san xuat. Do dd hap thu cda ting
dung dich & budc séng 580 nm, dung nudc da axit hdéa (4.3) 1am dung dich so sanh.

Dung cuvét thich hop véi khoang néng dé va doé nhay.
Do mau trdng va cac dung dich tiéu chuin véi cing cuvét.

DPoc d6 hap thu A, cla tiing dung dich tiéu chuin.
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8.5 V& dudng chuin
DPudng chuin dudc vé trén hé toa do: truc hoanh dat néng dd nhém p, va truc tung la do hap thu A,
do duac.

D6 déc clia dudng chudn thé hién dd nhay cla phuong phéap, tinh bang lit trén miligam. Diém cét
clia dudng chudn véi truc tung 1a do6 hap thu cla mau trdng, con goi |a gia tri trdng, khong thém
nhém trong dung dich tiéu chuén.

Can kiém tra thudng xuyén gia tri trdng va doé déc dudng chuan, phu hdp v6i qui dinh vé kiém tra
chét luong, nhat 1a khi dung thudc thdr mai.

8.6 Xac dinh

Dung pipét hat mau (6.1) hodc (6.2) 14y phan mau thi (8.1) cho vao céc 100 ml. N&u can thi thém
nudc da axit hoa (4.3) dé ddm bado ndng d6 nhém nam trong dudng chuin, ghi hé sé pha loang f.
Lam theo 8.3 va 8.4. Chon cuvét c6 kich thudc thich hop. Do dd hap thu A, bang may do phé.

Chu thich 9 — pH phan (ing théng thudng nam & 5,9 + 0,1. N&u khong, kiém tra xem pH ctia mau cé nam

4 1,2 dén 1,5 khong. Diéu chinh pH clia mau dé&n khoang nay bang natri hydro cacbonat (4.9) ho#c axit
nitric (4.1). K&t qua can dudc hiéu chinh dsi véi su pha loang khi diéu chinh pH.

9 Tinh toan va biéu dién két qua

Dung dudng chuin cho cuvét 10 mm ho#dc 50 mm, tinh néng dé nhém theo céng thic sau:

B (A, -A ) x f
Pal = b
trong do:
Dal la néng d6 nhém trong mau, tinh bang microgam trén lit;
A, |& d6 hap thu cla mau;

A., la d6 hdp thu cla mau tréng theo 8.2;
f la hé s6 pha loang;
b l& d6 déc clia dudng chudn theo 8.2, tinh bang lit trén microgam.
lam tron gia tri pa chinh xac t6i 5 % khodng chuén héa, nghia la:
2 ng/l trong khoang dugi 50 ug/l;
5 ng/l trong khoang tir 50 ug/l dén 200 pg/l;

10 ng/l trong khoang tir 200 ug/l dén 500 pg/l.
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10 DO chinh xac

Nhitng k&t qua ghi trong bang la thu dudc bang phuong phap nay 6 Pic nam 1993.

Loai miu Mv,au Nuéc Tong hop Tong hop Nuéc
; trang
g/l ug/l g/l png/l pg/l
Gia tri thuc 0 35 150
Trung binh 1,0 8,2 31,3 141 1 050
D6 léch chuén lap lai 0,8 1,6 2,7 9,7 30,4
D6 léch chuén tai lap 0,4 0,8 0,7 2,2 10,0
S6 xac dinh 36 36 36 36 36
S6 phong thi nghiém 9 9 9 9 9

11 Bao cao két qua

Bao céo két qua gém nhiing théng tin sau:
a) trich dan tiéu chuén nay;
b) nhan dang mau;
c) théng tin vé x{ ly mau truéc (nhém hoa tan, nhém tan trong axit v.v...);
d) k&t qua biéu dién bang pg/l Al (néu can bao khoang xac dinh va do chinh xac);

e) moi tinh huéng &nh hudng dén két qua.
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