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t i ª u  c h u È n  v i Ö t  n a m        Tcvn 6635 : 2000

ChÊt l−îng n−íc − X¸c ®Þnh borat − Ph−¬ng ph¸p ®o phæ dïng

azometin-H

Water quality − Determination of borate − Spectrometric method using azomethine-H

1   Ph¹m vi ¸p dông

1.1   Kho¶ng ¸p dông

Tiªu chuÈn  nµy qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p ®o phæ x¸c ®Þnh borat trong n−íc. Ph−¬ng ph¸p nµy ®−îc ¸p

dông ®Ó x¸c ®Þnh borat  ë nång ®é trong kho¶ng 0,01 mg vµ 1 mg bo trªn lÝt. Kho¶ng x¸c ®Þnh cã thÓ më

réng b»ng pha lo·ng mÉu.

Ph−¬ng ph¸p nµy ¸p dông cho n−íc uèng ®−îc, n−íc ngÇm, n−íc mÆt vµ n−íc mÆn kh«ng bÞ « nhiÔm nÆng.

1.2  C¶n trë

Kh«ng cã c¸c c¶n trë khi ph©n tÝch n−íc uèng. Mg, Zn, Ca, Na, K, photphat, sunfat vµ nitrat kh«ng g©y

c¶n trë. Mn, Zr, Cr, Ti, Cu, V, Al, Be vµ Fe cã thÓ lµm kÕt qu¶ cao h¬n.

C¶n trë cña c¸c chÊt mµu, axit humic vµ/hoÆc c¸c chÊt kh«ng tan cã thÓ ®−îc lo¹i trõ b»ng ph−¬ng ph¸p

thÝch hîp (nh− ph¸ huû chÊt cã mµu, läc qua cét nhåi than ho¹t ho¸).

2   Tiªu chuÈn trÝch dÉn

 TCVN 5993:1995(ISO 5667-3:1985). ChÊt l−îng n−íc − LÊy mÉu −  H−íng dÉn b¶o qu¶n vµ xö lý mÉu.

3   Nguyªn t¾c

Azometin-H lµ s¶n phÈm cña axit-H (axit 8-amino-naphth-1-ol-3,6-disulfonic) vµ salixylaldehyt. Nã ph¶n

øng víi d¹ng tan cña borat ë pH 6 t¹o nªn phøc mµu vµng, cã thÓ ®o ®é hÊp thô ë b−íc sãng 410 nm

®Õn 420 nm (xem 7.1).

4   Thuèc thö
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ChØ dïng c¸c thuèc thö tinh khiÕt vµ n−íc cÊt hoÆc n−íc cã ®é tinh khiÕt t−¬ng ®−¬ng, chøa trong b×nh

polyetylen.

4.1   Dung dÞch azometin-H

Hoµ tan 1,0 g muèi natri cña azometin-H [ axit 8-N-(2-hydroxybenzyliden)-amino-naphth-1-ol-3,6-

disunfonic]1) (C17H12NNaO8S2) vµ 3,0 g L+- axit ascobic (C6H8O6) trong n−íc vµ pha lo·ng ®Õn 100 ml

trong b×nh ®Þnh møc mét v¹ch.

Dung dÞch bÒn mét tuÇn lÔ nÕu chøa trong b×nh polyetylen vµ ®Ó ë nhiÖt ®é 4oC ®Õn 6oC.

4.2   Dung dÞch ®Öm, pH = 5,9

Trén 250 g amoni axetat CH3COONH4, 250 ml n−íc, 80 ml axit sunfuric H2SO4 (ρ = 1,21 g/ml), 5ml axit

phosphoric H3PO4 (ρ = 1,71 g/ml), 1,0 g axit xitric (C6H8O7.H2O) vµ 1,0 g axit dinatri ethylamin tetraaxetic

EDTA (C10H14N2Na2O8.H2O), khuÊy ®Òu vµ ®un nãng nhÑ.

4.3   Dung dÞch thuèc thö

Trén hai thÓ tÝch b»ng nhau cña dung dÞch (4.1) vµ (4.2). Pha ®Ó dïng trong ngµy. Chøa trong b×nh

polyetylen.

4.4   Borat, dung dÞch gèc chøa 1,0 g B trªn lÝt

Hoµ tan 5,719 g axit boric trong 1000 ml n−íc.

Gi÷ dung dÞch trong b×nh polyetylen.

1 ml dung dÞch gèc nµy chøa 1,0 mg bo tÝnh theo B.

4.5   Bo, dung dÞch tiªu chuÈn 1, chøa 10,0 mg B trªn lÝt

Pha lo·ng 10 ml dung dÞch gèc borat (4.4) ®Õn 1000 ml b»ng n−íc.

1 ml dung dÞch tiªu chuÈn nµy chøa 10,0 µg B.

4.6   Bo, dung dÞch tiªu chuÈn 2, chøa 1,0 mg B trªn lÝt

Pha lo·ng 10 ml dung dÞch tiªu chuÈn borat (4.5) thµnh 1000 ml b»ng n−íc.

1 ml dung dÞch tiªu chuÈn nµy chøa 1,0 µg B.

4.7   Canxi hydroxyt  [ Ca(OH)2]

                                                  
1)   Tªn theo IUPAC.
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5   ThiÕt bÞ, dông cô

Dông cô phßng thÝ nghiÖm lµm b»ng polypropylen, polyetylen hoÆc polytetrafloetylen, vµ:

M¸y ®o phæ, dïng ®−îc ë b−íc sãng 410 nm ®Õn 420 nm, cã c¸c cuvÐt 10 mm vµ 50 mm.

6   LÊy mÉu vµ b¶o qu¶n mÉu

MÉu dïng ®Ó x¸c ®Þnh borat kh«ng ®−îc lÊy b»ng b×nh thñy tinh bosilicat. L−u gi÷ mÉu theo TCVN 5993:1995

(ISO  5667-3).

7   C¸ch tiÕn hµnh

7.1   X¸c ®Þnh

LÊy 25,0 ml mÉu hoÆc 1 thÓ tÝch nhá h¬n råi pha lo·ng ®Õn 25 ml b»ng n−íc cÊt, cho vµo b×nh

polyetylen 100 ml. Thªm 10 ml azometin-H (4.1). Trén ®Òu vµ ®Ó yªn trong tèi 2 h ë 20 oC ± 1 oC. §o ë

®é hÊp thô cùc ®¹i trong kho¶ng b−íc sãng 410 nm ®Õn 420 nm, dïng n−íc cÊt lµm dung dÞch so s¸nh,

dïng cuvÐt 10 mm. M¸y ®o phæ cÇn l¾p ®Æt theo chØ dÉn cña h·ng s¶n xuÊt, sau ®ã dïng n−íc cÊt ®Ó

®Æt ®iÓm" kh«ng". NÕu nång ®é bo nhá h¬n 0,2 mg bo trªn lit th× dïng cuvÐt 50 mm. KiÓm tra b−íc sãng

hÊp thô cùc ®¹i khi dïng l« thuèc thö míi.

Chó thÝch 1 − Thêi gian ph¶n øng cã thÓ rót ng¾n nÕu ®Ó mÉu ®· xö lý ë nhiÖt ®é 30oC. Trong tr−êng hîp nµy

th× mÉu, mÉu tr¾ng vµ mÉu chuÈn cÇn xö lý t−¬ng tù v× c−êng ®é mµu phô thuéc nhiÖt ®é.

7.2   Thö tr¾ng

TiÕn hµnh thö tr¾ng víi 25ml n−íc nh− ®iÒu 7.1. §¶m b¶o r»ng thö tr¾ng cã ®é hÊp thô tõ 0,1 ®Õn 0,17

®¬n vÞ víi cuvÐt 10 mm. NÕu ®é hÊp thô cao h¬n th× kiÓm tra l¹i thuèc thö vµ n−íc cÊt vÒ hµm l−îng

borat.

Chó thÝch 2 − Ph−¬ng ph¸p sau cã thÓ dïng ®Ó kiÓm tra chÊt l−îng thuèc thö vµ n−íc cÊt.

§æ vµo ba cèc riªng biÖt (tèt nhÊt lµ cèc b»ng polytetrafloetylen) 25 ml, 100 ml vµ 250 ml n−íc cÊt. Lµm kiÒm

ho¸ nhÑ c¸c cèc b»ng c¸ch thªm nh÷ng l−îng nh− nhau (vÝ dô 200 mg) canxi hydroxit (4.7). C« hai cèc 100 ml

vµ 250 ml ®Õn thÓ tÝch nhá h¬n 25 ml råi thªm n−íc cÊt siªu s¹ch ®Õn 25 ml. TiÕn hµnh nh− ®iÒu 7.1 víi c¸c cèc

nµy.

TiÕn hµnh x¸c ®Þnh tr¾ng víi mçi cèc nµy. NÕu borat cã trong n−¬c cÊt, th× l−îng borat t×m thÊy sÏ t¨ng tû lÖ víi

thÓ tÝch n−íc ®· lÊy. KÕt qu¶ t¶n m¹n chøng tá nhiÔm bÈn borat tõ nguån ngoµi. KÕt qu¶ h»ng ®Þnh vµ t−¬ng ®èi

cao chøng tá thuèc thö bÈn.

7.3    Phßng tr¸nh nhiÔm bÈn
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Borat rÊt phæ biÕn trong m«i tr−êng nªn cã thÓ g©y nhiÔm bÈn khi x¸c ®Þnh l−îng vÕt.

CÇn nghiªn cøu nguån nhiÔm bÈn vµ c¸ch phßng tr¸nh.

Dông cô phßng thÝ nghiÖm th−êng ®−îc lµm b»ng thñy tinh bosilicat. Thñy tinh cã thÓ kh«ng cã bo,

nh−ng cho c«ng viÖc th−êng ngµy cã thÓ dïng thñy tinh bosilicat ®−îc tr¸ng kü b»ng axit clohydric ®Ó

chøa c¸c dung dÞch axit nh−ng kh«ng nªn chøa c¸c dung dÞch trung tÝnh hoÆc kiÒm, hoÆc gi÷ l©u ë bÊt

kú pH nµo. (Dông cô thuû tinh b»ng bosilicat ®· dïng ®Ó chøa dung dÞch kiÒm cÇn tr¸ng kü b»ng axit).

Nªn dïng b×nh polyetylen vµ pipet plastic.

ChÊt tÈy röa vµ xµ phßng dïng cho dông cô thñy tinh vµ giÆt ¸o choµng phßng thÝ nghiÖm ph¶i kh«ng cã

borat, viÖc dïng kh¨n vµ v¶i ®Ó lau cÇn hÕt søc tr¸nh.

§å dïng vÖ sinh, bét tan vµ mü phÈm ®−îc c¸c kü thuËt viªn dïng th−êng chøa borat, cÇn tr¸nh, nhÊt lµ

khi ph©n tÝch l−îng nhá.

N−íc vµ thuèc thö cã thÓ chøa borat, cÇn tiÕn hµnh ®o mÉu tr¾ng Ýt nhÊt lµ cÆp ®«i vµ cÇn hiÖu chØnh

kÕt qu¶.

7.4   LËp ®−êng chuÈn

7.4.1   LËp ®−êng chuÈn tõ 0,00 mg/l ®Õn 0,20 mg/l bo.

LÊy vµo 6 b×nh ®Þnh møc plastic 25 ml c¸c l−îng 0 ml, 1 ml, 2 ml, 3ml, 4 ml vµ 5 ml dung dÞch tiªu chuÈn

bo 2 (4.6) pha ®Õn v¹ch b»ng n−íc cÊt vµ trén ®Òu. Nh− vËy nång ®é cña c¸c b×nh lµ  0 mg;    0,04 mg;

0,08 mg, 0,12 mg; 0,16 mg vµ 0,20 mg bo trªn lit. Ph©n tÝch mçi dung dÞch tiªu chuÈn nh− ®iÒu 7.1, ®o

®é hÊp thô trong cuvÐt 50 mm so víi n−íc cÊt. VÏ ®−êng chuÈn theo ®é hÊp thô - nång ®é      miligam B

trªn lit.

7.4.2   LËp ®−êng chuÈn tõ 0,00 mg/l ®Õn 1,00 mg/l Bo

Lµm gièng nh− trªn, cho vµo c¸c b×nh ®Þnh møc 0 ml, 5 ml, 10 ml, 15 ml, 20 ml vµ 25 ml dung dÞch bo

tiªu chuÈn 2 (4.6), t−¬ng øng sÏ ®−îc nång ®é 0 mg, 0,2 mg, 0,4 mg, 0,6 mg, 0,8 mg vµ 1,0 mg bo trªn

lit. Ph©n tÝch mçi dung dÞch tiªu chuÈn nh− ®iÒu 7.1 nh−ng lÇn nµy ®o ®é hÊp thô trong cuvÐt 10 mm, so

s¸nh víi n−íc cÊt. VÏ ®−êng chuÈn.

7.4.3   TÝnh hÖ sè f

§iÒu c¬ b¶n lµ 2 ®−êng chuÈn ®Òu th¼ng. NÕu kh«ng, ph¶i kiÓm tra dung dÞch hiÖu chuÈn vµ lµm l¹i.

TÝnh ®¹i l−îng nghÞch ®¶o cña ®é dèc mçi ®−êng chuÈn, ®ã lµ f.
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8   BiÓu thÞ kÕt qu¶

8.1   TÝnh to¸n

TÝnh hµm l−¬ng borat, miligam bo trªn lit, theo c«ng thøc sau:

( ) . maxA A f V
V
o1 1

1

−

trong ®ã

A1   lµ ®é hÊp thô cña mÉu;

Ao   lµ ®é hÊp thô cña mÉu tr¾ng;

V1   lµ thÓ tÝch mÉu tÝnh b»ng mililit ;

V1max   lµ thÓ tÝch lín nhÊt cña mÉu, tÝnh b»ng mililit;

f   lµ hÖ sè chuÈn ho¸, ®−îc x¸c ®Þnh tõ ®−êng chuÈn t−¬ng øng (gi¸ trÞ nghÞch ®¶o cña ®é dèc,

tÝnh b»ng miligam bo trªn lÝt )

8.2   §é chÝnh x¸c

Mét phÐp thö liªn phßng thÝ nghiÖm ®−îc thùc hiÖn ë Céng hoµ liªn bang §øc cho kÕt qña bo ghi trong

b¶ng 1.

9   B¸o c¸o kÕt qu¶

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

a)   trÝch dÉn tiªu chuÈn nµy;

b)   th«ng tin vÒ nhËn d¹ng mÉu;

c)   kÕt qu¶ vµ c¸ch biÓu diÔn kÕt qu¶;

d)   chi tiÕt vÒ lo¹i trõ ¶nh h−ëng c¶n trë;

e)   chi tiÕt vÒ c¸c thao t¸c kh«ng n»m trong tiªu chuÈn nµy, cïng víi nh÷ng t×nh huèng cã thÓ ¶nh

h−ëng ®Õn kÕt qu¶.
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B¶ng 1 − D÷ liÖu vÒ ®é chÝnh x¸c

MÉu l n Lo¹i
bá %

x

mg/l

x

mg/l

WFR

%

σr

mg/l

VCr

%

σR

mg/l

VCR

%

Dung dÞch
tiªu chuÈn

20 76 14,6 0,25 0,234 93,5 0,027 11,4 0,014 5,9

N−íc mÆt 19 71 20 − 0,151 0,019 12,3 0,008 5,6

N−íc kho¸ng 20 75 15,7 − 0,050 − 0,036 7,2 0,015 3,0

N−íc th¶i tõ
mét tr¹m xö
lý sinh häc

19 74 16,9 − 1,060 − 0,069 6,5 0,035 3,3

trong ®ã

l   lµ sè phßng thÝ nghiÖm;

n   lµ sè c¸c gi¸ trÞ;

x   lµ gi¸ trÞ thùc;

x    lµ gi¸ trÞ trung b×nh;

WFR   lµ ®é t×m thÊy;

σr   lµ ®é lÖch chuÈn lÆp l¹i;

VCr   lµ hÖ sè ®é lÆp l¹i ;

σR   lµ ®é lÖch chuÈn t¸i  lËp;

VCR   lµ hÖ sè ®é lÖch t¸i lËp.

______________________________


