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L&i néi dau

TCVN 6659 : 2000 hoan toan tuong duong véi ISO 13358 : 1997.

TCVN 6659 : 2000 do Ban Ky thuat Tiéu chudn TCVN/TC 147
Chat lugng nuéc bién soan, Téng cuc Tiéu chuan Do ludng Chat
luong dé nghi, B& Khoa hoc, Cong nghé va Mai trudng ban hanh.
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Chat lugng nuéc - Xac dinh sunfua dé giai phéng

Water quality — Determination of easily released sulfide

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh sunfua dé& gidi phéng trong nudc va trong nudc thai &

khodng néng d6 0,04 mg/l d&n 1,5 mg/l. Néu gidm thé tich mau thi c6 thé xac dinh & néng dd cao hon.

Cac sunfua tan sé dugc xac dinh hoan toan, cac sunfua khéng tan sé dugc xac dinh hoac hoan toan
ho&c mot phan tuy thudc vao dd tan va tudi clia ching. Cac thi du la k&m sunfua, st sunfua, mangan

sunfua.
Phuong phap nay khéng xac dinh dugc hoan toan phan sunfua cla cac polysunfua.

Mot vai sunfua khéng xac dinh dugdc, nhu thuy ngan sunfua.

2 Cantré

Nhiing ion sau day khéng cén tréd phép xac dinh khi nong dé cla chung khéng vudt qua theo qui dinh
dudi day:

cyanua 2 mg/l
iodua 20 mg/l
thiosunfat 900 mg/l
thiocyanat 900 mg/l
sunfit 700 mg/l

Cacbon disunfua khi néng d6 < 10 mg/l va hoac etyl mercaptan < 1 mg/l khéng can tré do phé.

3 Tiéu chuan trich dan

TCVN 5993:1995 (ISO 5667 - 3 : 1994), Chét luong nuéc — L&y mAu — Hudng din bao quan va x{ ly mau

TCVN 6637:2000 (ISO 10530 : 1992), Chéat lugng nubc — Xac dinh sunfua hoa tan - Phudng phap do

phé dung metylen xanh.
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4 Nguyén tac

Sunfua hoa tan & trong mau nuéc dudc 6n dinh bang cach thém kém axetat.

Sunfua dudc giai phong bang nito & pH 4 (d6 Ia dinh nghia sunfua dé& giai phéng) va dudc chuyén vao
dung dich nudc kém axetat. Thém vao dung dich axit dimetyl -p- phenylendiamin, chat leucometylen
xanh dudc tao thanh va bi oxy hoa dén metylen xanh bang cach thém ion Fe (lIl). Pd hdp thu cla

metylen xanh dudc do & budc sbng 665 nm.

5 Thudc thir

Né&u khong cé qui dinh khac, thi chi dung cac thudc th{r tinh khiét phan tich, nudc céat hai lan hoac nudc

tinh khiét tuong duong, dudi oxy truéc bang cach dun séi hoic suc khi nito.

5.1 Axit sunfuric, p(H,SO,) = 1,84 g/ml
5.2 Dung dich natri hydroxit, c(NaOH) khoang 2mol/I

5.3 Dung dich kém axetat

Hoa tan 20 g kém axetat ngam hai phan t nuéc [Zn (CH;COO),. 2H,0] trong nudc va pha thanh 1 it
bang nudc.

Dung dich c6 thé bi duc nhung khéng can trd viéc xac dinh

5.4 Dung dich phenolphtalein, w = 0,1% trong etanol

5.5 Dung dich EDTA

Hoa tan 100 g EDTA (axit ethylendinitrilotetraaxetic), disodium salt dihydrat (C;qH4N,Na,Og. 2H,0)
trong 940 ml nugc am.

5.6 Dung dich dém phtalat, pH =4,0 + 0,1

Hoa tan 80 g kali hydrophtalat (CgHsKO,) trong 920 ml nuéc.

Do pH cla dung dich va néu can thi diéu chinh dén pH 4,0 bang cach thém dung dich natri hydroxit (vi
du ¢(NaOH) = 1mol/l) hodc bang axit clohydric (vi du ¢(HCI) = 1 mol/l)

5.7 Dung dich thudc thir tao mau

Hoa tan 2 g N,N-dimetyl-1,4-phenylendiamin dihydroclorua (CgH;,CI;N,) vao 200 ml nuéc, trong binh
dinh mic 1000 ml.

Can than thém 200 ml axit sunfuric (5.1), dé ngudi va thém nudc dén vach miic.

4
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5.8 Dung dich sat (lll) amoni sunfat

Hoa tan 50 g st amoni sunfat ngdm 12 phan t& nuc [NH,Fe(SO,),.12H,0] trong binh dong 500 ml,

thém 10 ml axit sunfuric (5.1) va dinh mdc c&n than bang nudc.
5.9 Dung dich géc sunfua

Hoa tan vao binh dinh md&c 1000 ml moét lugng natri sunfua[Na,S.xH,O (x = 7 dén 9)] va moét luong
thiosunfat w < 0,5% tuong (ing khoang 0,5 g sunfua-luu huynh trong nuéc va dinh mic bang nudc.

Xéac dinh chinh xac néng dé dung dich bang phuong phéap iod [XemTCVN 6637:2000 (ISO 10530), phu
luc A] dung thudc thi néng dé thich hop (thi du 0,01mol/l).

Bao quan dung dich trong binh nau t6i.

Dung dich bén hai dén ba ngay.
5.10 Dung dich tiéu chuan sunfua

Dung pipet hat 10 ml dung dich géc sunfua (5.9) cho vao binh dinh méc 1000 ml va thém nudc dén

vach, chu y tranh oxy.
1 ml dung dich chira khoang 5 pg sunfua.

Néng dé sunfua chinh xac dudc Idy tir ndong do sunfua xac dinh & dung dich géc bang phuaong phap iod.
Chudn bi dung dich ngay khi dung

6 Thiét bi, dung cu
6.1 Binh noén, nat thuy tinh nham, dung tich 500 mi

6.2 Thiét bi phan giai (xem hinh 1) dé tach sunfua, gém : binh phan @ng 250 ml, c6 c¢8 bén canh dé
I3p phéu nhd giot (100 ml) va ng dan khi dén tan day binh phan Gng, mét sinh han thang ho%c 6ng thuy
tinh va mot binh hép thu

6.3 Binh dong,25 ml va 500 ml

6.4 Binh dinh mic 50 ml, 100 ml, 500 ml va 1000 ml

6.5 Pipet 1mlva 10 ml

6.6 Pipet mot vach,1 ml, 2 ml, 5 ml, 10 ml, 20 ml, 50 ml va 100 ml

6.7 May pha ché
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6.8 Bom tiém microlit

6.9 Cap khi nito, do tinh khiét 99,996 % (V/V)

6.10 Thét bi do luu lugng khi, thich hop dé do téc dod 40 I/h

6.11 pH met,véi dién cuc phu hop

6.12 May do phé hosc may do quang ¢6 kinh loc, thich hop dé do & budc séng 665 nm

6.13 Cuvet, chiéu dai 10mm

~” = ~ ~? . = . ~
7 Lay méau va chuan bi mau tai ché

Lay mau theo tiéu chudn Viét Nam tuong (ng, van chuyén, bao quan theo TCVN 5993:1995 (ISO 5667-3).
Dung pipet hat 10 ml dung dich kém axetat (5.3) cho vao binh nén (6.1).
Thém vao 490 ml mau sé dung dé phan tich, tron ky.

Thém vai giot dung dich phenolphtalein (5.4), ti€p theo la dung dich natri hydroxit (5.2) dén khi dung

dich ¢c6 mau héng nhat.

Véi cac mau nudc kiém hodc c6 mau manh thi dung may do chi thi dién t& va diéu chinh pH trong
khoang 8,5 va 9.

Day binh bang nat nham.
Mau dudc xU ly nhu trén c&n dudc phan tich cang nhanh cang t6t, nhung cham nhat la trong vong 72 h.

B&o quan mau trong td lanh (& 4 °C) cho dén khi phan tich xong.
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Kich thudc tinh bang milimet

80

130
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a) Binh hap thu b) Thiét bi phan giai
C6 giira: nham 29/32
Cd& bén: nham 14/23
1 C6 nham 10/19
2 C6 nham 14/23
3 Ché noi 14/23
4 Hinh cau, ® 16, véi 16 (® 0,5)
5 Khoa
6 Cho néi 29/32
7 L&i khi vao

Hinh 1 — Thiét bi phan giai dé xac dinh sunfua dé giai phéng.
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8 Cach tién hanh

L&y 25 ml dung dich dém phtalat (5.6) va 5 ml dung dich EDTA (5.5) vao binh phan (ng cla thiét bi phan
gidi (hinh 1).

L4y 20 ml dung dich kém axetat (5.3) vao binh hap thu.

L3p thiét bi phan giai va cho mét ludng khi nito qua dung dich & téc dd 40 I/h trong 10 min .

Khudy manh mau (dudc chuén bi theo diéu 7) 5 min badng may khudy tur. Khi con khudy con dang quay
thi 1y mot thé tich (I6n nhat 50 ml) va cho vao binh phan (ng qua phéu nhd giot.

Trang ph&u nhé giot bAng mét it nuSc cat va cho mét luéng khi nito qua dung dich & té¢c dd 40 I/h, trong
60 min.

L&y binh hap thu ra khdi thiét bi phan giai va thém qua c¢8 bén 10 ml dung dich thuéc thit tao mau (5.7)

va 1 ml dung dich sat (lll) amoni sunfat (5.8).
Lam day binh hap thu bang nuéc, day kin, I&c va dé yén 10 min.

Chuyén dung dich sang binh dinh miic 100 ml, trang k§ binh hap thu bang nuéc va dé nuéc da trang vao
dung dich trong binh dinh mc.

Thém nudc d&n 100 ml va do dd hap thu trén may do phé (6.12) & budc séng 665 nm, dung nudc lam

dung dich so sanh.

Phan tich mau trdng giéng hét nhu qui trinh phan tich mau that nhung thay mau that bang cling thé tich
nudc.

D6 hap thu clla mau trdng phai khéng sai l&ch qua so véi gia tri tinh toan A, (xem diéu 9).

Vé6i néng d6 sunfua > 1,5 mg/l, can phai lam lai phép xac dinh véi mét luong mau nhd hon va ddm bao

6 12 mAu dai dién.
9 Thiét 1ap dudng chuin
DPudng chudn dudc thiét 1ap trong do phd bing cuvet 1 cm thudng khéng hoan toan thang. Dé danh gia

mau chi st dung phan thang cla dudng chudn

Xay dung dudng chuén tif dung dich sunfua tiéu chudn (5.10) cho phu hdp v6i khodng néng dé can xac
dinh. Thi du, cho khoang 0,2 mg/l dén 0,7 mg/l lam nhu sau :

L&y b&y binh dinh méc dung tich 100 ml, hat bang pipet vao méi binh 20 ml dung dich k&m axetat (5.3).

Hut bang pipet vao sau binh dinh méc cac thé tich 4 ml, 6 ml, 8 ml, 10 ml, 12 ml va 14 ml dung dich

sunfua tiéu chuédn (5.10), binh th& bay dé danh cho mau tréng.

Thém vao méi binh 10 ml dung dich thuéc thlr tao mau (5.7), tiép sau la 1 ml sat (111) amoni sunfat (5.8),

va thém nudc dén khoang 40 ml.

DPay céc binh, 1c réi thém nudc dén vach.
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Sau 10 min d&n 20 min, do d6 hap thu cac dung dich 6 665 nm, diing nudc dé so sanh.
Cac dung dich hiéu chuan chlra néng dé sunfua nhu sau:
0 (trdng); 0,2 mg/l; 0,3 mg/l; 0,4 mg/l; 0,5 mg/l; 0,6 mg/l va 0,7 mgl/l.

Néng dé chinh xac clia sunfua c6 dudc theo néng dd sunfua trong dung dich géc, da xac dinh bang
phuong phap iod 5.9.

Vé dudng chudn, dit nong dod khdi lugng sunfua clia cac dung dich hiéu chuédn trén truc hoanh cliia hé

toa do. Bat do hap thu tuong (ing trén truc tung.

Tinh dudng héi qui tuyén tinh.

Ngoai cach vé nhu da néi 6 trén, cé thé tinh ham chuan bang théng ké dung néng dé cac dung dich hiéu
chuén va d6 hap thu tuong Gng.

D6 déc cla dudng chudn b 1a d6 nhay clia phuong phap, tinh bang don vi I/mg. Diém dudng chuén cat
truc tung 1a d6 hap thu A, clia mau trdng khong thém dung dich sunfua. Diém cat truc tung ciing nhu do
déc clia ham phan tich can phai kiém tra thudng xuyén vé do léch c6 y nghia, dic biét khi dung 16 thuéc
th&r méi.

M6i may do phé c6 dudng chuan hodc ham chuén riéng.

10 DPanh gia

Néng dé sunfua dé gidi phéng trong mau nudc, p, tinh bang miligam trén lit, dudc tinh theo céng thiic sau:

_(AS—ASO)><f><V2
- bxV, xV,

1

trong dé
A, la do hap thu ctia mau;
A, la d6 hap thu tinh dudc clia mau tréng;
f  lahé sd chuyén dé hiéu chinh thé tich cudi ciing cla dung dich do, & day f= 100 ml, tinh bang mililit;
V, la thé tich mau dudc 6n dinh, & day V,= 500ml, tinh bang mililit;
b 1a dd déc dudng chudn, nhu d6 nhay, dudc xac dinh theo diéu 9, tinh bang lit trén miligam;
V, 1a thé tich mau nuéc nguén, & day V,= 490 ml, tinh bang mililit;
V; la thé tich phan thr dung dé giai phong sunfua, tinh bang mililit.

Moi hé s6 pha lodng ngoai nhiing budc da cho trong tiéu chuén nay thi déu phai tinh d&n khi tinh toan
11 Biéu thi két qua

No6ng d6 sunfua dé giai phéng dudc lam tron dén 0,01 mg, nhung khéng quéa hai s8 cé nghia.

Thi du: sunfua dé giai phéng 0,55 mgl/l.
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12 Bao céao két qua

Bao cao két qua can c6 nhiing thdng tin sau:
a) trich dan tiéu chuan nay;
b) nhan biét mau nuéc;
c) biéu thi két qua phu hdp véi diéu 11;
d) x{ ly mau trudc;

e) moi sai khac véi qui trinh clia phuong phap nay va moi tinh huéng c6 thé anh hudng dén két qua.

13 D& chuan xac clia phuong phap

Moi phép do déu cb sai s, sai s6 tuong déi 1a 16n hon & khoang néng dd nhé.

Trong tiéu chudn nay, sai s6 clia két qua do (biéu dién bang hé s& dd léch CV) dudc xac dinh 6 khoang
néng do 0,97 mg/l d&n 1,22 mg/l. Nhu bang A.1, sai s6 cla cac két qua do nam trong khoang 4,9 % va
5,3%.

V6i mdi trudng hop sai s6 cla két qua do cé thé xac dinh tir s6 liéu ddm bao chat lugng clia mot phong
thi nghiém (thi du kiém tra dua trén viéc xac dinh I4p). Kh& nang khac la dua vao th{ lién phong thi
nghiém, khi dé sai s6 cla két qua do dudc danh giad bang cach so sanh két qud clia vai phong thi
nghiém.

Anh hudng clia thanh phan dung dich c6 thé gay sai s6 cho két qua do.

D6 chinh xac cla phuong phap dugc cho & phu luc A.
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Phu luc A
(tham khao)

~ l\" r
Do chuan xac

S6 liéu dd chudn xac cta phuong phap cho trong bang A.1 |a nhan dugc tir phép thi lién phong thi
nghiém ti€én hanh & Dlic nam 1991.

Bang A.1 - Pd chuin xac ciia phuong phap

Mau nuéc L |L,| N | Ny | Npp | xsy| x |REC| sg | CVg s, | CV,
% mg/l | mg/l % mg/I % mg/l | %

Nudc thai sinh hoat 7 | 6|24 | 4 | 143 | 0971| 0,959| 98,8| 0,051 5,3 | 0,019| 1,9

Nudc thai cong nghiép| 7 | 6 | 24 | 4 | 14,3 | 1,222| 1,240 101 | 0,061 4,9 | 0,036| 2,9

L la s6 phong thi nghiém;

L, las6 phong thi nghiém loai

N la s6 cac gia tri do;

N, las6 cac gia tri loai bd (loai bd kiéu 2);

N, la phan tram loai bo;

Xsoy la gida tri thuc theo qui uéc
x la gia tri trung binh téng;
REC Ia do tim thay:

Ssg  la dd léch chuén tai lap;
CV. la hé s6 do lach tai lap;

s, ladadléch chuin lap lai;

CV, lahésé doéléch lap lai;
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