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T I ª u   c h u È n   v I Ö t   n a m                             tcvn 6494-3 : 2000

ChÊt l−îng n−íc  − X¸c ®Þnh c¸c anion hßa tan b»ng s¾c kÝ láng ion

PhÇn 3: X¸c ®Þnh cromat, iodua, sunphit, thioxyanat vµ thiosunphat

Water quality − Determination of dissolved anions by liquid chromatography of ions −

Part 3: Determination of chromate, iodide, sulfite, thiocyanate and thiosulfate

1   Ph¹m vi ¸p dông

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh c¸c anion hoµ tan trong dung dÞch n−íc:

− iodua, thioxyanat vµ thiosunphat (®iÒu 4)

− sunphit (®iÒu 5)

− cromat (®iÒu 6).

Xö lý mÉu tr−íc mét c¸ch thÝch hîp (nh− pha lo·ng) vµ sö dông detector ®é dÉn (CD), detector cùc tÝm

(UV) hoÆc detector ampe (AD) víi kho¶ng nång ®é lµm viÖc nªu trong b¶ng 1.

B¶ng 1 − Kho¶ng nång ®é lµm viÖc cã thÓ ¸p dông

Anion
Kho¶ng nång ®é lµm viÖc 1)

mg/l
§o b»ng detector

Cromat (CrO4), ®iÒu 6 0,05 mg/l ®Õn 50 mg/l UV (λ = 365 nm)

Iodua (I), ®iÒu 4 0,1 mg/l ®Õn 50 mg/l CD hoÆc UV (λ = 205 nm ®Õn 236 nm)

AD (xÊp xØ 0,7 V ®Õn 1,1 V)

Sunphit (SO3), ®iÒu 5 0,1 mg/l ®Õn 50 mg/l

0,5 mg/l ®Õn 50 mg/l

CD

UV (λ = 205 nm ®Õn 220 nm)

Thioxyanat (SCN), ®iÒu 4 0,1 mg/l ®Õn 50 mg/l CD hoÆc UV (λ = 205 nm ®Õn 220 nm)

AD (xÊp xØ 0,7 V ®Õn 1,1 V)

Thiosunphat (S2O3), ®iÒu 4 0,1 mg/l ®Õn 50 mg/l CD hoÆc UV (λ = 205 nm ®Õn 220 nm)

AD (xÊp xØ 0,7 V ®Õn 1,1 V)

1) Kho¶ng nång ®é lµm viÖc bÞ h¹n chÕ bëi dung tÝch trao ®æi cña cét. Pha lo·ng mÉu ®Õn kho¶ng nång ®é lµm

viÖc, nÕu cÇn.
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2   Tiªu chuÈn trÝch dÉn

ISO 5667-1: 1980 ChÊt l−îng n−íc − LÊy mÉu − PhÇn 1: H−íng dÉn lËp ch−¬ng tr×nh lÊy mÉu.

TCVN 5992: 1995 (ISO 5667-2: 1991) ChÊt l−îng n−íc − LÊy mÉu  − H−íng dÉn kü thuËt lÊy mÉu.

TCVN 5993: 1995  ChÊt l−îng n−íc − LÊy mÉu − H−íng dÉn xö lý vµ b¶o qu¶n mÉu.

TCVN 6661-1: 2000 (ISO 8466-1: 1980) ChÊt l−îng n−íc − HiÖu chuÈn vµ ®¸nh gi¸ c¸c ph−¬ng ph¸p

ph©n tÝch vµ −íc l−îng c¸c ®Æc tr−ng thèng kª. PhÇn 1: §¸nh gi¸ thèng kª c¸c hµm chuÈn tuyÕn tÝnh.

TCVN 6494-1: 1999 (ISO 10304-1: 1992) ChÊt l−îng n−íc − X¸c ®Þnh c¸c ion florua, clorua, nitrrit,

orthophosphat, bromua, nitrat, vµ sunphat hoµ tan b»ng s¾c ký láng ion − PhÇn 1: Ph−¬ng ph¸p dïng

cho n−íc « nhiÔm Ýt.

TCVN 6494-2: 2000 (ISO10304-2: 1995) ChÊt l−îng n−íc − X¸c ®Þnh c¸c anion hoµ tan b»ng s¾c ký

láng ion − PhÇn 2: X¸c ®Þnh bromua, clorua, nitrat, nitrit, orthophosphat vµ sunphat trong n−íc th¶i.

3   Nguyªn t¾c

3.1   T¸ch c¸c ion ®−îc tiÕn hµnh b»ng s¾c ký láng sö dông cét t¸ch. Anionit dung l−îng thÊp ®−îc sö

dông lµm pha tÜnh, c¸c dung dÞch n−íc cña muèi axit yÕu ®¬n chøc hay hai chøc ®−îc dïng lµm pha

®éng (dung dÞch röa gi¶i, xem 4.1.16, 5.1.4, 6.1.9).

3.2   Cã thÓ bæ sung c¸c chÊt h÷u c¬, nh− 4-hydroxybenzonitril (xem 4.1.16.2.2, 4.3.4), hoÆc c¸c dung

m«i h÷u c¬ vµo dung dÞch röa gi¶i ®Ó lµm nhanh sù gi¶i hÊp hoÆc lµm gi¶m hiÖu øng ®ãng cÆn, ®Æc biÖt

®èi víi sù ph©n tÝch c¸c ion iodua thioxyanat vµ thiosunphat ph©n cùc m¹nh.

3.3   Dïng detector ®é dÉn (CD), cùc tÝm (UV) vµ ampe (AD) ®Ó ph©n tÝch.

3.3.1   Khi sö dông CD th× ®iÒu c¬ b¶n lµ dung dÞch röa gi¶i cã ®é dÉn ®ñ thÊp. V× thÕ, CD th−êng kÕt

hîp víi thiÕt bÞ nÐn (cationit) nã sÏ gi¶m ®é dÉn cña dung dÞch röa gi¶i vµ chuyÓn ®æi c¸c thµnh phÇn

mÉu thµnh c¸c axit t−¬ng øng cña chóng.

3.3.2   Detector UV ®o ®é hÊp thô trùc tiÕp (xem b¶ng 1), hoÆc ®o sù gi¶m hÊp thô nÒn g©y ra bëi UV

hÊp thô dung dÞch röa gi¶i trong tr−êng hîp c¸c anion kh«ng n»m trong kho¶ng lµm viÖc cña detector

UV (®o gi¸n tiÕp). NÕu detector UV ®−îc dïng ®o trùc tiÕp th× b−íc sãng dïng ®Ó ®o tuú thuéc vµo

thµnh phÇn cña dung dÞch röa gi¶i.

3.3.3   Detector ampe ®o ®Þnh l−îng dßng g©y ra bëi oxy ho¸ c¸c anion. ThÕ oxy ho¸ ®Ó oxy ho¸ c¸c

anion cÇn ®o tuú thuéc gi¸ trÞ pH cña dung dÞch röa gi¶i.
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3.4   Nång ®é cña c¸c anion t−¬ng øng ®−îc x¸c ®Þnh b»ng hiÖu chuÈn toµn bé qui tr×nh. Tr−êng hîp cô

thÓ cã thÓ cÇn hiÖu chuÈn b»ng ph−¬ng ph¸p thªm chuÈn (pha thªm).

4   X¸c ®Þnh iodua, thioxyanat vµ thiosunphat

Lµm theo c¸c chØ dÉn cho ë ®iÒu 4 ®Ó ¸p dông ®−îc kho¶ng nång ®é lµm viÖc nªu ë b¶ng 1.

4.1 Thuèc thö

ChØ dïng c¸c thuèc thö tinh khiÕt ph©n tÝch ®−îc c«ng nhËn nÕu chóng cã b¸n ë thÞ tr−êng. TiÕn hµnh

c¸c phÐp c©n víi ®é chÝnh x¸c 1% khèi l−îng danh ®Þnh. N−íc ph¶i cã ®é dÉn ®iÖn < 0,01 mS/m vµ ph¶i

kh«ng chøa c¸c h¹t kÝch th−íc lín h¬n 0,45 µm. Sù t¨ng ®é dÉn ®iÖn do hÊp thô cacbon dioxyt kh«ng

c¶n trë viÖc x¸c ®Þnh.

4.1.1   Natri hydrocacbonat, NaHCO3

4.1.2   Natri cacbonat, Na2CO3

4.1.3   Axit phtalic, C8H6O4

4.1.4   Dinatri tetraborat, Na2B4O7

4.1.5   Axit gluconic, muèi natri, C6H11NaO7

4.1.6   Metanol , CH3OH

4.1.7   Axit boric, H3BO3

4.1.8   Glyxerol, C3H8O3

4.1.9   Axetonitril, CH3CN

4.1.10   Dung dÞch natri hydroxit, c(NaOH) = 0,1 mol/l

4.1.11   4-hydroxybenzonitril, C7H5NO

4.1.12   Tris(hydroxymethyl)aminometan, C4H11NO3

4.1.13   Natri thiosunphat ngËm 5 ph©n tö n−íc, Na2S2O3.5 H2O

4.1.14   Natri iodua, NaI

4.1.15   Kali thioxyanat, KSCN
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4.1.16   Dung dÞch röa gi¶i

4.1.16.1   Kh¸i qu¸t

Cã nhiÒu lo¹i dung dÞch röa gi¶i ®−îc dïng, sù lùa chän dùa trªn lo¹i cét t¸ch vµ lo¹i detector. V× vËy,

cÇn theo sù h−íng dÉn cña h·ng s¶n xuÊt cét t¸ch ®Ó chän ®óng thµnh phÇn dung dÞch röa gi¶i. C¸c

thµnh phÇn dung dÞch röa gi¶i nªu ë 4.1.16.2 vµ 4.1.16.3 chØ lµ nh÷ng vÝ dô.

Sù lùa chän thuèc thö cho mét vµi dung dÞch röa gi¶i sö dông th«ng th−êng, ®−îc tr×nh bµy ë 4.1.1 ®Õn

4.1.12.

Lo¹i bá khÝ cho mäi dung dÞch röa gi¶i hoÆc pha dung dÞch röa gi¶i b»ng n−íc ®· lo¹i ion (4.1). TiÕn

hµnh c¸c b−íc ®Ó tr¸nh cho dung dÞch röa gi¶i hÊp thô l¹i khÝ trong qu¸ tr×nh vËn hµnh (vÝ dô phun heli).

B¶o qu¶n dung dÞch röa gi¶i trong tèi vµ thay míi sau hai ®Õn ba ngµy ®Ó gi¶m thiÓu sù sinh tr−ëng cña

vi khuÈn hoÆc t¶o.

4.1.16.2   C¸c thÝ dô vÒ dung dÞch röa gi¶i dïng cho s¾c ký ion cã sö dông kü thuËt nÐn

§Ó ¸p dông kü thuËt nÐn, natri hydroxit vµ c¸c dung dÞch muèi ph©n ly yÕu nh− natri cacbonat/natri

hydrocacbonat, vµ natri tetraborat cã thÓ ®−îc dïng.

4.1.16.2.1   Natri cacbonat/natri hydro cacbonat ®Ëm ®Æc

Bæ sung vµo mÉu dung dÞch röa gi¶i ®Ëm ®Æc sau ®©y ®· chøng tá lµ tèt cho viÖc xö lý mÉu tr−íc vµ cho

viÖc pha dung dÞch röa gi¶i (xem 4.1.16.2.2).

−  Hoµ tan 36 g natri cacbonat (4.1.2) vµ 36,1 g natri hydro cacbonat (4.1.1) trong b×nh ®Þnh møc dung

tÝch 1 000 ml b»ng n−íc (4.1) vµ ®Þnh møc ®Õn v¹ch.

Dung dÞch chøa 0,34 mol/l natri cacbonat vµ 0,43 mol/l natri hydrocacbonat. Dung dÞch nµy bÒn trong

vµi th¸ng nÕu b¶o qu¶n ë 4 oC ®Õn 6 oC.

4.1.16.2.2   Dung dÞch röa gi¶i natri cacbonat/ natri hydrocacbonat

Dung dÞch röa gi¶i sau ®©y ®· ®−îc chøng tá lµ ¸p dông tèt ®Ó x¸c ®Þnh iodua, thioxyanat, thiosunphat:

−  Cho 50 ml dung dÞch ®Ëm ®Æc (4.1.16.2.1) vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 5 000 ml, thªm n−íc (4.1),

thªm 750 mg 4-hydroxybenzonitril (4.1.11) vµ pha lo·ng ®Õn v¹ch møc b»ng n−íc (4.1) 1)2) .

Dung dÞch nµy chøa 0,0034 mol/l natri cacbonat, 0,0043 mol/l natri hydrocacbonat vµ 0,0013 mol/l 4-

hydroxybenzonitril (4.1.11). Cø hai ®Õn ba ngµy th× pha míi dung dÞch röa gi¶i (4.1.16).

                                                 
1 ) 4-hydroxybenzonitril cã thÓ ®−îc thªm vµo ®Ó lµm nhanh sù gi¶i hÊp hoÆc gi¶m hiÖu øng l¾ng cña iodua,

thioxyanat vµ thiosunphat (4) nh−ng l¹i cã thÓ g©y ra c¶n trë víi phÐp x¸c ®Þnh iodua, thioxyanat, thiosunphat khi

dïng detector UV (4.3.4).

2 ) §Ó t¨ng ®é hoµ tan cña 4-hydroxybenzonitril th× chÊt nµy cã thÓ ®−îc tan trong mét l−îng nhá cån etanol hoÆc

metanol, sau ®ã cho vµo dung dÞch röa gi¶i ®Ëm ®Æc råi khuÊy, ®Ó qua ®ªm.
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Nång ®é iod, thioxyanat vµ thiosunphat trong c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn nµy lµ 1 mg/l, 2 mg/l, 3 mg/l,

4 mg/l, 5 mg/l, 6 mg/l, 7 mg/l, 8 mg/l, 9 mg/l vµ 10 mg/l, t−¬ng øng.

ChuÈn bÞ dung dÞch hiÖu chuÈn trong ngµy dïng.

4.1.16.3   ThÝ dô vÒ c¸c dung dÞch röa gi¶i dïng cho s¾c ký ion kh«ng sö dông kü thuËt nÐn

Dïng c¸c dung dÞch muèi, thÝ dô nh− cña kali hydrophtalat, 4-hydroxybenzoat, natri borat/gluconat vµ

natri benzoat ®Ó sö dông cho s¾c ký ion kh«ng cã thiÕt bÞ nÐn. Nång ®é c¸c muèi th«ng th−êng lµ trong

kho¶ng tõ 0,0005 ®Õn 0,01 mol/l. Dung dÞch röa gi¶i ®−îc pha nh− m« t¶ trong 4.1.16.2.1 hoÆc

4.1.16.2.2.

4.1.16.3.1   Axit phtalic ®Ëm ®Æc

Thªm dung dÞch röa gi¶i sau vµo mÉu ®· chøng tá lµ cã hiÖu qu¶ cho viÖc xö lý mÉu tr−íc vµ cho viÖc

chuÈn bÞ dung dÞch röa gi¶i (xem 4.1.16.3.2).

− Cho 4,485 g axit phtalic (4.1.3) vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 1000ml, hoµ víi kho¶ng 800 ml n−íc

(4.1), thªm 100 ml axetonitril (4.1.9) vµ thªm n−íc (4.1) ®Õn v¹ch møc. §iÒu chØnh ®Õn pH 4 b»ng

tris(hydroxymethyl)aminometal (4.1.12; cã thÓ thªm vµo ë d¹ng r¾n hoÆc dung dÞch, vÝ dô 1 mol/l).

Dung dÞch nµy cã 0,027 mol/l axit phtalic vµ kho¶ng 10%  axetonitril.

4.1.16.3.2   Dung dÞch röa gi¶i axit phtalic

Dung dÞch röa gi¶i sau ®©y cã thÓ sö dông ®Ó x¸c ®Þnh iodua, thioxyanat vµ thiosunphat:

− Dïng pipet hót 100 ml dung dÞch ®Ëm ®Æc (4.1.16.3.1) vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 1000 ml vµ ®Þnh

møc b»ng n−íc (4.1).

Dung dÞch nµy chøa 0,0027 mol/l axit phtalic vµ kho¶ng 1 % axxetonitril. pH cña dung dÞch ph¶i trong

kho¶ng tõ 4 ®Õn 4,5 3). Pha míi dung dÞch röa gi¶i sau hai ®Õn ba ngµy (4.1.16).

4.1.16.3.3  Borat/gluconat ®Ëm ®Æc

Dung dÞch röa gi¶i sau ®©y ®· chøng tá lµ tèt ®Ó pha dung dÞch röa gi¶i (4.1.16.3.4) vµ ®Ó xö lý mÉu

tr−íc.

− C©n 16 g muèi natri cña axit gluconic (4.1.5), 18 g axit boric (4.1.7), vµ 25 g dinatri tetraborat

(4.1.4) cho vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 1000 ml, hoµ víi kho¶ng 500 ml n−íc (4.1), thªm vµo 250 ml

glyxerol (4.1.8) vµ hoµ víi n−íc (4.1) ®Õn v¹ch.

Dung dÞch nµy chøa 0,073 mol/l axit gluconic, 0,291 mol/l axit boric, 0,124 mol/l dinatri tetraborat, vµ

xÊp xØ  25 %  glyxeron. Dung dÞch bÒn trong vµi th¸ng nÕu ®−îc b¶o qu¶n ë 4 oC ®Õn 6 oC.

                                                 
3 ) GÝa trÞ pH <4,0 hoÆc >4,5 cã thÓ lµm t¨ng thêi gian l−u hoÆc g©y ra sù ph©n gi¶i pic R < 1,3 (vÒ chuÈn cø ®èi

víi R, xem 4.2.2).
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4.1.16.3.4   Dung dÞch röa gi¶i borat/gluconat

Dung dÞch röa gi¶i sau cã thÓ sö dông ®Ó x¸c ®Þnh iodua, thioxyanat vµ thiosunphat.

− Cho 500 ml n−íc (4.1) vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 1000 ml, thªm vµo 23,5 ml dung dÞch ®Ëm ®Æc

(4.1.16.3.3), 120 ml  axetonitril (4.1.9) vµ pha thªm n−íc (4.1) ®Õn v¹ch møc.

Dung dÞch nµy chøa 0,0017 mol/l axit gluconic, 0,0068 mol/l axit boric, 0,0029 mol/l dinatri tetraborat,

xÊp xØ 0,6 % glyxeron,vµ xÊp xØ 12 % axetonitril. pH cña dung dÞch pha n»m trong kho¶ng tõ 8,3 ®Õn

8,74). Cø sau hai ®Õn ba ngµy th× pha míi dung dÞch röa gi¶i. (4.1.16).

4.1.17   Dung dÞch gèc

Pha dung dÞch gèc nång ®é 1000 mg/l cho tõng anion iodua, thioxyanat vµ thiosunphat.

− Theo chØ dÉn ë b¶ng 2, hoµ mét khèi l−îng thÝch hîp cho tõng chÊt víi mét l−îng nhá n−íc trong

b×nh ®Þnh møc dung tÝch 1000 ml. Thªm n−íc ®Õn v¹ch møc. C¸c dung dÞch nµy bÒn trong vµi th¸ng

nÕu b¶o qu¶n ë 4 oC ®Õn 6 oC trong b×nh polyetylen.

Cã thÓ sö dông dung dÞch gèc b¸n s½n nÕu nång ®é phï hîp yªu cÇu.

B¶ng 2 − Khèi l−îng vµ xö lý tr−íc ®èi víi dung dÞch gèc

Xö lý tr−íc b»ng sÊy kh« 1)

Anion Muèi Thêi l−îng, h NhiÖt ®é oC Khèi l−îng, g/l

Iodua NaI 3 103 ®Õn 106 1,1812

Thioxyanat KSCN 1 103 ®Õn 106 1,6732

Thiosunphat 2) Na2S2O3. 5H2O Kh«ng ®−îc sÊy 2,2134

1) §Ó nguéi trong b×nh hót Èm kÝn sau khi sÊy.

2) CÇn ®iÒu chØnh b»ng chuÈn ®é tr−íc khi sö dông.

4.1.18   Dung dÞch tiªu chuÈn hçn hîp

Tuú theo nång ®é dù tÝnh, dïng dung dÞch gèc (4.1.17) ®Ó pha c¸c dung dÞch tiªu chuÈn cña c¸c thµnh

phÇn anion kh¸c nhau vµ nång ®é kh¸c nhau. Nguy c¬ thay ®æi nång ®é do nhiÔu víi vËt liÖu lµm b×nh

chøa g©y ra lµ t¨ng víi viÖc gi¶m nång ®é anion. B¶o qu¶n dung dÞch tiªu chuÈn trong b×nh polyetylen.

§Ó tr¸nh nhiÔm bÈn chÐo, cÇn lu«n sö dông cïng b×nh chøa ®Ó chøa cïng lo¹i anion vµ cïng lo¹i nång ®é.

                                                 
4 ) Gi¸ trÞ pH < 8,3 hoÆc > 8,7 cã thÓ lµm t¨ng thêi gian l−u hoÆc g©y ra sù ph©n gi¶i pic R < 1,3 (vÒ chuÈn cø ®èi

víi R, xem 4.2.2).
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4.1.18.1 Dung dÞch tiªu chuÈn iodua, thioxyanat, thiosunphat hçn hîp I

Nång ®é cña dung dÞch nµy lµ nh− sau:

ρ(I, SCN, S2O3) = 100 mg/l

− Dïng pipet hót 10 ml tõng dung dÞch tiªu chuÈn gèc ®· pha nh− m« t¶ ë 4.1.17 vµo b×nh ®Þnh møc

dung tÝch 100 ml vµ thªm n−íc (4.1) ®Õn v¹ch møc.

B¶o qu¶n dung dÞch nµy trong b×nh polyetylen. Dung dÞch bÒn kho¶ng mét tuÇn lÔ nÕu b¶o qu¶n ë 4 oC

®Õn 6 oC.

4.1.18.2   Dung dÞch tiªu chuÈn iodua, thioxyanat, thiosunphat hçn hîp II

Nång ®é cña dung dÞch nµy lµ nh− sau:

ρ(I, SCN, S203) = 10 mg/l

− Dïng pipet hót 10 ml dung dÞch tiªu chuÈn hçn hîp (4.1.18.1) vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml

vµ thªm n−íc (4.1) ®Õn v¹ch.

Dung dÞch nµy chØ bÒn trong mét ®Õn hai ngµy, ngay c¶ ®−îc b¶o qu¶n ë 4 oC ®Õn 6 oC.

Pha tiÕp c¸c dung dÞch tiªu chuÈn b»ng c¸ch pha lo·ng t−¬ng øng dung dÞch tiªu chuÈn hçn hîp I

(4.1.18.1).

4.1.19   Dung dÞch hiÖu chuÈn anion

Tuú theo nång ®é anion dù kiÕn, dïng dung dÞch gèc (4.1.17) hoÆc dung dÞch tiªu chuÈn hçn hîp

(4.1.18.1 vµ 4.1.18.2) ®Ó pha tõ 5 ®Õn 10 dung dÞch hiÖu chuÈn cµng bao trïm ®−îc d·y nång ®é lµm

viÖc cµng tèt.

§èi víi dÉy nång ®é lµm viÖc tõ 1,0 mg/l ®Õn 10 mg/l cho anion iodua, thioxyanat vµ thiosunphat, ®−îc

tiÕn hµnh vÝ dô nh− c¸ch sau:

− Hót b»ng pipet 1ml, 2 ml, 3 ml, 4 ml, 5 ml, 6 ml, 7 ml, 8 ml, 9 ml vµ 10 ml dung dÞch tiªu chuÈn hçn

hîp I (4.1.18.1) cho vµo mét d·y b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml, pha lo·ng b»ng n−íc ®Õn v¹ch vµ

thªm 0,1 ml dung dÞch natri hydroxit 5) 6) (4.1.10).

4.1.20   Dung dÞch tr¾ng

§æ n−íc vµo b×nh ®Þnh møc lo¹i dung tÝch 100 ml ®Õn v¹ch vµ thªm 0,1 ml dung dÞch natri hydroxit

(4.1.10) 5) 6).

                                                 
5 )   Cã thÓ sö dông nång ®é dung dÞch röa gi¶i theo 4.1.16.2.1 hoÆc 4.1.16.3.3.

6 )   ViÖc thªm 0,1 ml dung dÞch natri hydroxit  hoÆc 0,1 ml dung dÞch röa gi¶i sÏ gi¶m nång ®é cña dung dÞch so

s¸nh. ¶nh h−ëng nµy ®−îc bï trõ b»ng c¸ch xö lý mÉu nh− nhau.



TCVN 6494-3: 2000

10

4.2   ThiÕt bÞ, dông cô

C¸c thiÕt bÞ dông cô phßng thÝ nghiÖm th«ng th−êng vµ

4.2.1   HÖ thèng s¾c ký ion, theo c¸c yªu cÇu chÊt l−îng cña 4.2.2. Nãi chung, hÖ thèng nµy ph¶i gåm

c¸c thµnh phÇn sau (xem h×nh 1):

4.2.1.1 M¸y s¾c ký ion gåm cã

−   b×nh chøa dung dÞch röa gi¶i;

−   b¬m, phï hîp víi HPLC (s¾c ký ion hiÖu suÊt cao);

−   hÖ thèng tiªm mÉu g¾n kÌm mét vßng mÉu (vÝ dô vßng mÉu thÓ tÝch 50 µl);

−   cét tr−íc (xem 4.5.2), thÝ dô cïng chøa lo¹i nhùa nh− cét t¸ch hoÆc nhåi polime lç lín;

−   cét t¸ch víi tÝnh n¨ng t¸ch ®· qui ®Þnh (4.2.2);

−   detector ®é dÉn (cã hoÆc kh«ng thiÕt bÞ nÐn l¾p kÌm) hoÆc detector UV (vÝ dô m¸y quang phæ;

190 nm ®Õn 400 nm) hoÆc detector ampe;

−   thiÕt bÞ ghi (vÝ dô bé ghi, ®ång bé víi m¸y in).

H×nh 1 − S¬ ®å thÓ hiÖn mét hÖ thèng s¾c ký ion

4.2.2   Yªu cÇu chÊt l−îng ®èi víi cét t¸ch

Cét t¸ch lµ phÇn c¬ b¶n cña hÖ thèng s¾c ký ion. TÝnh n¨ng t¸ch cña cét t¸ch tuú thuéc vµo mét sè yÕu

tè vËn hµnh, nh− vËt liÖu cét vµ lo¹i dung dÞch röa gi¶i. Trong lÜnh vùc ¸p dông cña tiªu chuÈn nµy, chØ

sö dông nh÷ng cét t¸ch ph©n gi¶i ®−îc c¸c thµnh phÇn ion ®· ®−îc tiªm vµo (vÝ dô iodua, thioxyanat,

thiosunphat, xem h×nh 2) ë møc nång ®é 1 mg/l mçi thµnh phÇn ion. §èi víi phæ s¾c ký cña mÉu vµ cña

Dung dÞch
röa gi¶i

B¬m Cét tr−íc Cét t¸ch Detector Th¶i

HÖ thèng
tiªm mÉu

Bé ghi, tÝnh
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c¸c dung dÞch tiªu chuÈn nång ®é cao h¬n, ®é ph©n gi¶i theo pic (peak) gÇn nhÊt (nhiÔu) kh«ng ®−îc

d−íi      R = 1,3 (xem h×nh 3) vµ xem c«ng thøc (1).

Chó thÝch − TÇn suÊt röa gi¶i vµ thêi gian l−u cã thÓ thay ®æi, tuú theo lo¹i cét vµ thµnh phÇn cña dung dÞch

röa gi¶i.

H×nh 2 − ThÝ dô vÒ phæ s¾c ký cña mét kiÓu cét phï hîp víi TCVN 6494-3 (ISO 10304-3)

H×nh 3 − ThÓ hiÖn b»ng ®å thÞ c¸c th«ng sè dïng ®Ó tÝnh ®é ph©n gi¶i pic (peak) R

Thêi gian, min

TÝn
hiÖu

Pic 1

Pic 2

Thêi gian, s
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TÝnh ®é ph©n gi¶i pic (peak) R theo c«ng thøc (1)

   2 (tR2 - tR1)
R 2,1 =  ...(1)

     (w2 + w1)

trong ®ã

R2,1  lµ ®é ph©n gi¶i ®èi víi cÆp pic 2,1;

tR1   lµ thêi gian l−u, cña pic (peak) 1, tÝnh b»ng gi©y;

tR2  lµ thêi gian l−u, cña pic (peak) 2, tÝnh b»ng gi©y;

w1
7) lµ chiÒu réng pic trªn trôc thêi gian cña pic (peak) 1, tÝnh b»ng gi©y;

w2 7) lµ chiÒu réng pic trªn trôc thêi gian cña pic (peak) 2, tÝnh b»ng gi©y.

4.2.3   C¸c dông cô bæ sung, bao gåm nh− sau:

−   lß sÊy;

−   tñ sÊy;

−   b×nh ®Þnh møc, dung tÝch 100 ml, 1 000ml vµ 5 000 ml;

−   b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml b»ng nhùa, ®Ó sö dông cho c¸c nång ®é thÊp (vÝ dô ≤ 0,1 mg/l);

−   pipet chia ®é, dung tÝch tõ 1 ml ®Õn 10 ml hoÆc b¬m tiªm microlit;

−   m¸y läc mµng víi mµng läc kÝch th−íc trung b×nh cña lç 0,45 µm;

−   èng hoÆc cét cã c¸c pha kh«ng ph©n cùc (vÝ dô RP C18 hoÆc polyvinylpyrolidon) ®−îc sö dông ®Ó

chuÈn bÞ mÉu;

−   cationit kiÓu Ba (èng)

−   cationit kiÓu H (èng).

 4.3    C¶n trë

4.3.1   Axit h÷u c¬, nh− axit mono- hoÆc dicacboxyl, cã thÓ g©y c¶n trë.

4.3.2   C¶n trë qua l¹i (kh«ng cã ph©n gi¶i) hiÕm khi  quan s¸t thÊy ®−îc trong x¸c ®Þnh thioxyanat vµ

thiosunphat, ngay c¶ víi tr−êng hîp nång ®é c¸c anion kh¸c biÖt lín.

4.3.3   Sù cã mÆt cña sunphat cã thÓ g©y c¶n trë khi x¸c ®Þnh iodua. T¸ch sunphat víi sù trî gióp cña

c¸c bé trao ®æi ion ®Æc biÖt (4.4.2).

4.3.4   Sù cã mÆt cña c¸c chÊt h÷u c¬ trong dung dÞch röa gi¶i (3.2 vµ 4.1.16.2.2) cã thÓ g©y c¶n trë khi

x¸c ®Þnh vÝ dô iodua, thioxyanat hoÆc thiosunphat sö dông detector UV.

                                                 
7 ) w1, w2 lµ chiÒu réng ®¸y cña tam gi¸c c©n lËp ra b»ng 4 lÇn ®é lÖch chuÈn cña pic Gauss
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4.3.5   ChÊt r¾n vµ c¸c hîp chÊt h÷u c¬ (nh− dÇu kho¸ng, chÊt tÈy röa vµ axit humic) lµm gi¶m tuæi thä

cña cét t¸ch. Do vËy ph¶i lo¹i bá chóng khái mÉu tr−íc khi ph©n tÝch (4.4.1.6 vµ 4.4.1.8).

4.4   LÊy mÉu vµ xö lý mÉu tr−íc

4.4.1   C¸c yªu cÇu chung

4.4.1.1  §iÒu quan träng lµ phßng thÝ nghiÖm ph¶i nhËn ®−îc mÉu thùc sù ®¹i diÖn vµ kh«ng bÞ háng

hoÆc thay ®æi trong qu¸ tr×nh vËn chuyÓn hay b¶o qu¶n. Tiªu chuÈn nµy, TCVN 6494-3 (ISO 10304-3)

kh«ng qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p lÊy mÉu.

4.4.1.2   Dïng c¸c b×nh thuû tinh polyetylen s¹ch ®Ó lÊy mÉu.

4.4.1.3   Sau khi thu thËp mÉu th× ®iÒu chØnh pH cña mÉu víi dung dÞch natri hydroxit 8) 9) (4.1.10) ®Õn

kho¶ng 10 (thÝ dô 1 ml natri hydroxit cho 1l mÉu). Trong tr−êng hîp mÉu n−íc th¶i cã tÝnh axit m¹nh th×

dïng dung dÞch natri hydroxit ®Ëm ®Æc.

4.4.1.4   Sau khi mÉu vÒ ®Õn phßng thÝ nghiÖm th× läc mÉu qua läc mµng (cã cì lç 0,45 µm) ®Ó ng¨n sù

hÊp phô anion lªn c¸c h¹t hoÆc sù chuyÓn ®æi anion do vi khuÈn ph¸t triÓn.

4.4.1.5   NÕu kh«ng thÓ ph©n tÝch ®−îc ngay th× æn ®Þnh mÉu ®· läc b»ng c¸ch gi÷ l¹nh (4 oC ®Õn 6 oC)

hoÆc ®«ng l¹nh ( -16 oC ®Õn -20 oC), miÔn sao qui tr×nh nµy sÏ kh«ng ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶ [xem

TCVN 5992: 1995 ®Õn TCVN 6000: 1995 (C¸c phÇn cña ISO 5667)].

4.4.1.6   Tr−íc khi tiªm vµo m¸y ph©n tÝch, läc mÉu lÇn n÷a qua läc mµng (kÝch th−íc cì lç 0,45 µm) ®Ó

lo¹i h¹t cã trong mÉu. Tr¸nh ®Ó mÉu kÕt tña trong qu¸ tr×nh ph©n tÝch 10).

4.4.1.7   CÇn phßng tr¸nh viÖc mÉu bÞ nhiÔm bÈn do mµng läc (vÝ dô röa mµng läc víi chÝnh mét l−îng

nhá mÉu vµ ®æ bá phÇn n−íc qua läc ®Çu tiªn).

4.4.1.8   N−íc bÞ « nhiÔm nÆng hîp chÊt h÷u c¬ cã thÓ lµm háng cét t¸ch. Trong tr−êng hîp ®ã nªn pha

lo·ng mÉu vµ läc mÉu qua bé läc pha kh«ng ph©n cùc (vÝ dô lo¹i bé läc RP C18 hoÆc polyvinylpyrolidon,

4.2.3) tr−íc khi tiªm vµo cét t¸ch (4.5.2).

4.4.1.9   Xö lý dung dÞch tr¾ng (4.1.20) vµ dung dÞch hiÖu chuÈn (4.1.19) gièng nh− xö lý dung dÞch mÉu

thö.

                                                 
8 )   Sö dông dung dÞch röa gi¶i ®Ëm ®Æc theo 4.1.16.2.1 hoÆc 4.1.16.3.3.

9 )   ViÖc thªm 0,1 ml dung dÞch natri hydroxit hoÆc 0,1 ml dung dÞch röa gi¶i ®Ëm ®Æc sÏ lµm gi¶m nång ®é cña

dung dÞch ®èi chøng. ¶nh h−ëng nµy cã thÓ c©n b»ng qua viÖc xö lý mÉu nh− nhau.

10 )   §Ó tr¸nh ph¶n øng kÕt tña do gi¸ trÞ pH thay ®æi: kiÓm tra pH cña mÉu tr−íc khi tiªm, nÕu cÇn th× ®iÒu chØnh

pH cña mÉu ®Õn b»ng gi¸ trÞ pH cña dung dÞch röa gi¶i (xem 4.4.1.3), tiÕp tôc nh− 4.4.1.7.
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4.4.1.10   TiÕp tôc víi 4.4.2 nÕu sunphat g©y c¶n trë viÖc x¸c ®Þnh iodua.

4.4.2   Xö lý tr−íc mÉu ®Ó tr¸nh c¶n trë cña sunphat

§Ó tr¸nh khã kh¨n cho viÖc t¸ch sunphat vµ iodua b»ng dung dÞch röa gi¶i th× tiÕn hµnh nh− sau:

− Pha lo·ng mÉu, nÕu thÊy cÇn thiÕt, vµ cho ch¶y qua mét bé cationit axit m¹nh kiÓu H (èng 11),

4.2.3).

− Cho mÉu ®· qua läc ch¶y qua mét bé cationit kiÓu Ba èng 11), (4.2.3) ®Ó lo¹i bá ion sunphat hoµ

tan ra khái mÉu.

− Cho mÉu ®· qua läc ch¶y qua mét bé cationit kiÓu H (èng 11), 4.2.3) ®Ó lo¹i bá ion bari hoµ tan ra

khái dung dÞch röa gi¶i.

− Xö lý dung dÞch tr¾ng (4.1.20) vµ dung dÞch hiÖu chuÈn (4.1.19) theo cïng c¸ch nh− vËy.

4.5   C¸ch tiÕn hµnh

§Æt m¸y s¾c ký ion theo h−íng dÉn cña nhµ s¶n xuÊt thiÕt bÞ (vÝ dô m¸y s½n sµng lµm viÖc ngay khi

®−êng nÒn æn ®Þnh). Thùc hiÖn viÖc hiÖu chuÈn nh− m« t¶ trong 4.5.1. §o mÉu vµ dung dÞch tr¾ng

(4.1.20) nh− m« t¶ trong 4.5.2.

4.5.1   HiÖu chuÈn

Tiªm dung dÞch hiÖu chuÈn. Ph©n ®Þnh vÞ trÝ c¸c pic anion b»ng c¸ch so s¸nh thêi gian l−u víi thêi gian

l−u cña c¸c dung dÞch tiªu chuÈn (xem 4.1.18.1 hoÆc 4.1.18.20) theo th«ng tin cña nhµ s¶n xuÊt. CÇn

l−u ý lµ thêi gian l−u cã thÓ phô thuéc vµo nång ®é vµ thµnh phÇn mÉu. Dïng ®Æc tr−ng lµ diÖn tÝch

(hoÆc chiÒu cao) cña pic (tÝn hiÖu) tû lÖ víi nång ®é anion ®Ó tÝnh c¸c nång ®é anion.

LÇn ®Çu vµ ®Òu ®Æn sau ®ã cÇn lËp hµm chuÈn cho c¸c phÐp ®o [xem TCVN 6661-1: 2000 (ISO 8466-1)]

nh− sau

4.5.1.1   ChuÈn bÞ c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn nh− m« t¶ trong 4.1.19.

4.5.1.2   Ph©n tÝch c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn b»ng s¾c ký.

4.5.1.3   Dïng c¸c sè liÖu nhËn ®−îc ®Ó tÝnh ®−êng håi qui tuyÕn tÝnh. Lo¹i bá nÕu kh«ng tuyÕn tÝnh (tiªu

chuÈn tuyÕn tÝnh xem ë TCVN 6661-1: 2000). C«ng thøc sau (hµm chuÈn) ¸p dông cho x¸c ®Þnh ion thø i:

yi = bi ρi + a0 ...(2)

trong ®ã

yi lµ gi¸ trÞ ®o ®−îc, lµ diÖn tÝch hay chiÒu cao pic, tÝnh b»ng milimet hoÆc microvon gi©y;

bi lµ ®é dèc cña hµm chuÈn, thÝ dô mm · l/mg; µV · s · l/mg;

                                                 
11 ) Tr−íc khi sö dông, èng nµy ®−îc röa kü b»ng n−íc (4.1)
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ρi lµ nång ®é khèi l−îng cña ion i, tÝnh b»ng miligam trªn lit;

a0 lµ ®iÓm hµm chuÈn c¾t trôc tung (dung dÞch tr¾ng), vÝ dô mm, µV · s.

4.5.1.4   Sau ®ã, kiÓm tra tÝnh ®óng ®¾n liªn tôc cña hµm chuÈn (4.5.2.1).

4.5.2   §o mÉu, dïng qui tr×nh hiÖu chuÈn

4.5.2.1   C¸ch tiÕn hµnh

Sau khi thiÕt lËp hµm chuÈn, tiªm mÉu ®· ®−îc xö lý tr−íc (4.4) vµo m¸y s¾c ký vµ ®o c¸c pic nh− (4.5)

nãi ë trªn.

Nãi chung, ph¶i dïng cét tr−íc, ®Æc biÖt lµ khi mÉu bÞ « nhiÔm nÆng bëi c¸c chÊt h÷u c¬ (4.4.1.8). §iÒu

nµy nh»m b¶o vÖ cét t¸ch. Cã hai lo¹i cét tr−íc kh¸c nhau cã thÓ ®−îc sö dông: lo¹i cét cã chøa cïng

lo¹i nhùa nh− cét t¸ch vµ lo¹i cét nhåi polime lç lín (4.2.3).

NÕu nång ®é cña mÉu cÇn ph©n tÝch v−ît qu¸ d·y nång ®é hiÖu chuÈn th× pha lo·ng mÉu råi ph©n tÝch.

§«i khi ph¶i thiÕt lËp mét hµm chuÈn riªng cho d·y nång ®é thÊp h¬n.

NÕu thµnh phÇn mÉu g©y c¶n trë th× sö dông ph−¬ng ph¸p thªm chuÈn ®Ó ®¶m b¶o kÕt qu¶ (kiÓm tra

c¸c pic b»ng c¸ch so s¸nh thêi gian l−u cña mÉu thªm vµ mÉu kh«ng thªm).

§o dung dÞch tr¾ng (4.1.20) theo c¸ch t−¬ng tù.

4.5.2.2   KiÓm tra tÝnh ®óng ®¾n cña hµm chuÈn

§Ó kiÓm tra tÝnh ®óng ®¾n cña hµm chuÈn, ®o Ýt nhÊt hai dung dÞch hiÖu chuÈn cã c¸c nång ®é kh¸c

nhau ë phÇn giíi h¹n d−íi vµ phÇn giíi h¹n trªn cña kho¶ng nång ®é lµm viÖc. CÇn lµm ®iÒu ®ã sau khi

®· ®Æt m¸y (4.5) vµ Ýt nhÊt sau mçi lo¹t mÉu, nh−ng trong mäi tr−êng hîp, sau 10 ®Õn 20 phÐp ®o

(4.5.2).

TÝnh nång ®é c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn ®· ph©n tÝch dïng hµm chuÈn ng−îc (xem 4.6, c«ng thøc (3)).

Nång ®é ph¶i n»m trong kho¶ng tin cËy. NÕu hµm chuÈn kh«ng ®óng, thùc hiÖn hiÖu chuÈn míi (xem

4.5.1).

4.6   TÝnh to¸n

TÝnh nång ®é, ρi, tÝnh b»ng miligam trªn lit, cña c¸c anion trong dung dÞch dïng diÖn tÝch pic hoÆc chiÒu

cao pic vµ hµm chuÈn ng−îc (2) (xem 4.5.1) nh− sau:

yi - a0

ρi = ...(3)
  bi

C¸c ®¹i l−îng gièng nh− c«ng thøc (2).

Ph¶i tÝnh ®Õn mäi b−íc pha lo·ng.
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4.7   BiÓu thÞ kÕt qu¶

KÕt qu¶ ®−îc b¸o c¸o nhiÒu nhÊt víi hai sè cã nghÜa

ThÝ dô

Iodua (I-) 1,5 × 103 mg/l

Thiosunphat (S2O3
2-) 12 mg/l

Thioxyanat (SCN-) 1,1 mg/l

4.8   B¸o c¸o thö nghiÖm

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

a)   trÝch dÉn tiªu chuÈn nµy

b)   nhËn d¹ng mÉu n−íc;

c)   biÓu thÞ kÕt qu¶ theo 4.7;

d)   c¸c xö lý mÉu tr−íc, nÕu cã;

e)   c¸c ®iÒu kiÖn s¾c ký: lo¹i m¸y vµ cét, kÝch th−íc cét, tèc ®é röa gi¶i, lo¹i detector vµ c¸c th«ng sè

cña detector;

f)   ph−¬ng ph¸p dïng ®Ó ®¸nh gi¸ (diÖn tÝch hay chiÒu cao pic);

g)   mäi sù sai kh¸c víi ph−¬ng ph¸p nµy vµ mäi t×nh huèng cã thÓ ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶.

5   X¸c ®Þnh sunphit

Lµm theo c¸c chØ dÉn nªu trong ®iÒu 5 ®Ó ¸p dông ®−îc c¸c kho¶ng nång ®é lµm viÖc nªu trong b¶ng 1.

5.1   Thuèc thö

Ngoµi c¸c thuèc thö ®· nªu trong 4.1, ph¶i sö dông c¸c thuèc thö sau

5.1.1   Natri sunphit, Na2SO3

5.1.2   Fomandehyt, (CH2O), 37% (V/V) dung dÞch n−íc

5.1.3   Nh«m hydroxit, Al(OH)3 . x H2O (min. 50% Al2O3)
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5.1.4   Dung dÞch röa gi¶i

C¸c l−u ý chung cña 4.1.16.1 vÒ tÝnh phï hîp vµ thµnh phÇn cña pha ®éng vÉn ®óng ®èi víi ph−¬ng

ph¸p x¸c ®Þnh sunphit. Thµnh phÇn dung dÞch röa gi¶i chÝnh x¸c xem ë h−íng dÉn cña nhµ s¶n xuÊt cét

t¸ch.

ViÖc lùa chän c¸c thuèc thö ®Ó lµm mét sè dung dÞch röa gi¶i th−êng dïng ®−îc cho ë 4.1.1 ®Õn 4.1.12

vµ 5.1.

5.1.4.1   C¸c vÝ dô ®èi víi dung dÞch röa gi¶i cho s¾c ký ion dïng kü thuËt nÐn.

Xem 4.1.16.2

5.1.4.1.1   Natri cacbonat/natri hydro cacbonat ®Ëm ®Æc

Thªm dung dÞch röa gi¶i ®Ëm ®Æc sau ®©y vµo mÉu ®· chøng tá lµ tèt cho viÖc xö lý mÉu tr−íc vµ cho

viÖc chuÈn bÞ dung dÞch röa gi¶i (xem 5.1.4.1.2).

− Cho 21,2 g natri cacbonat (4.1.2) vµ 6,3 g natri hydro cacbonat (4.1.1) vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch

1000 ml vµ pha lo·ng ®Õn v¹ch víi n−íc (4.1).

Dung dÞch nµy chøa 0,2 mol/l natri cacbonat vµ 0,075 mol/l natri hydro cacbonat. Dung dÞch bÒn trong

vµi th¸ng nÕu b¶o qu¶n ë 4 oC ®Õn 6 oC.

5.1.4.1.2   Dung dÞch röa gi¶i natri cacbonat/ natri hydro cacbonat

Dung dÞch röa gi¶i sau lµ cã Ých cho viÖc x¸c ®Þnh sunphit:

− Dïng pipet hót 50 ml dung dÞch ®Ëm ®Æc (5.1.4.1.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 5000 ml, vµ

pha lo·ng ®Õn v¹ch víi n−íc (4.1).

Dung dÞch nµy chøa 0,002 mol/l natri cacbonat vµ 0,00075 mol/l natri hydro cacbonat. Cø sau hai ®Õn

ba ngµy th× pha míi dung dÞch röa gi¶i (4.1.16).

5.1.4.2   VÝ dô vÒ dung dÞch röa gi¶i cho s¾c ký ion kh«ng dïng kü thuËt nÐn.

Xem 4.1.16.3.

5.1.4.2.1   Axit phtalic ®Ëm ®Æc

Thªm c¸c dung dÞch röa gi¶i sau vµo mÉu ®· chøng tá lµ cã hiÖu qu¶ cho viÖc xö lý tr−íc mÉu vµ chuÈn

bÞ dung dÞch röa gi¶i (xem 5.1.4.2.2).

− Hoµ tan 4,485 g axit phtalic (4.1.3) trong gÇn 200 ml n−íc vµ ®un nãng. Thªm vµo 100 mg nh«m

hydroxit (5.1.3) vµ ®un s«i ®Ó hoµ tan hÕt. Lµm nguéi vµ thªm 100 ml axetonitril (4.1.9), chuyÓn sang

b×nh ®Þnh møc dung tÝch 1000 ml vµ pha lo·ng víi n−íc (4.1) ®Õn v¹ch. §iÒu chØnh pH ®Õn 3,8 b»ng

thªm tris(hydroxymethyl)aminomethan (4.1.12; d¹ng r¾n hoÆc dung dÞch, vÝ dô 1 mol/l).

Dung dÞch nµy chøa 0,027 mol/l axit phtalic vµ kho¶ng 10% axetonitril. Dung dÞch bÒn trong vµi th¸ng

nÕu b¶o qu¶n ë 4 oC ®Õn 6 oC.
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5.1.4.2.2   Dung dÞch röa gi¶i axit phtalic

Dung dÞch röa gi¶i sau cã thÓ dïng ®Ó x¸c ®Þnh sunphit, vÝ dô

− Dïng pipet hót 200 ml axit phtalic ®Ëm ®Æc (5.1.4.2.1) cho vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 2 000 ml,

pha lo·ng b»ng n−íc (4.1) ®Õn v¹ch.

Dung dÞch nµy chøa 0,0027 mol/l axit phtalic vµ kho¶ng 1% axetonitril. pH cña dung dÞch ph¶i n»m trong

kho¶ng 4,0 ®Õn 4,512). Cø sau hai ®Õn ba ngµy, pha míi dung dÞch röa gi¶i nµy (4.1.16).

5.1.4.3   Dung dÞch borat/gluconat ®Ëm ®Æc vµ dung dÞch röa gi¶i

Thµnh phÇn dung dÞch borat/gluconat m« t¶ trong 4.1.16.3.3 vµ dung dÞch röa gi¶i m« t¶ trong

4.1.16.3.4 còng cã thÓ dïng ®Ó x¸c ®Þnh sunphit.

5.1.5   Dung dÞch sunphit gèc tiªu chuÈn

ChuÈn bÞ dung dÞch gèc cã nång ®é khèi l−îng kho¶ng 1000 mg/l (SO3) nh− sau.

  −   Cho vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 1 000 ml kho¶ng 800 ml n−íc ®· lo¹i ion (vÝ dô lo¹i ion b»ng

nit¬ hoÆc hªli) vµ thªm vµo 1 ml dung dÞch natri hydroxit (4.1.10). Hoµ tan kho¶ng 1,6 g natri

sunphit13) (5.1.1) vµo trong dung dÞch nµy vµ thªm n−íc (4.1) ®Õn v¹ch.

−   HiÖu chuÈn ngay dung dÞch míi pha khi võa pha xong b»ng chuÈn ®é iod 14).

−   Thªm dung dÞch formaldehyt (5.1.2) nhanh vµo dung dÞch cßn l¹i (theo tû lÖ mét phÇn formaldehyt

cho 1000 phÇn dung dÞch gèc).

Pha dung dÞch nµy trong ngµy dïng.

Cã thÓ sö dông dung dÞch gèc cã b¸n s½n trªn thÞ tr−êng hoÆc dung dÞch ®−îc pha tõ axit

hydroxymethan sunfonic víi nång ®é theo yªu cÇu. ChuÈn bÞ dung dÞch nµy theo 5.1.6.1 nÕu cÇn.

5.1.6   Dung dÞch tiªu chuÈn

5.1.6.1    C¸c l−u ý chung

Khi chuÈn bÞ dung dÞch sunphit tiªu chuÈn (5.1.6.2) hoÆc dung dÞch sunphit hiÖu chuÈn (5.1.7) th× lu«n

lu«n thªm c¸c thuèc thö vµo theo tr×nh tù sau:

                                                 
12 )   Gi¸ trÞ pH nhá h¬n 4 hoÆc lín h¬n 4,5 cã thÓ t¨ng thêi gian l−u hoÆc g©y ra ®é ph©n gi¶i pic R >1,3 (chuÈn cø

vÒ R xem 4.2.2)

13 )   Muèi nµy th−êng cã chøa mét vµi sunphat vµ bÒn v÷ng ®Õn > 100 oC trong kh«ng khÝ kh«. Dung dÞch sunphit

nång ®é thÊp sÏ ph¶n øng nhanh víi oxy trong khÝ quyÓn. V× thÕ, lµm cho dung dÞch nµy cã tÝnh kiÒm vµ bÒn v÷ng

b»ng c¸ch thªm dung dÞch fomaldehyt vµo.

14 )   ChuÈn ®é iod cña sunphit th−êng bÞ fomaldehyt c¶n trë. HiÖu chuÈn hµm l−îng sunphit tr−íc khi thªm dung

dÞch formaldehyt vµo.
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1)   n−íc

2)   dung dÞch natri hydroxyt

3)   dung dÞch formaldehyt

4)   dung dÞch natri sunphit gèc, hoÆc dung dÞch natri sunphit tiªu chuÈn.

ChuÈn bÞ dung dÞch tiªu chuÈn theo nång ®é ®−îc yªu cÇu, tõ dung dÞch gèc tiªu chuÈn (3.1.5) khi cÇn.

Nång ®é anion cµng thÊp th× cµng cã nguy c¬ cao thay ®æi nång ®é dung dÞch do ph¶n øng víi vËt liÖu

lµm b×nh chøa hoÆc ph¶n øng víi oxy khÝ quyÓn. Dung dÞch tiªu chuÈn ph¶i ®−îc l−u gi÷ trong b×nh

polyetylen. Lu«n lu«n dïng cïng b×nh chøa cho cïng lo¹i nång ®é dung dÞch ®Ó tr¸nh nguy c¬ nhiÔm

bÈn lÉn nhau.

5.1.6.2   Dung dÞch tiªu chuÈn sunphit

Xem 5.1.6.1.

Nång ®é khèi l−îng cña dung dÞch nµy lµ

ρ(SO3) = 100 mg/l

−  Dïng pipet hót kho¶ng 80 ml n−íc (4.1), 1 ml dung dÞch natri hydroxyt (4.1.10), 0,1 ml dung dÞch

formaldehyt (5.1.2), 10 ml dung dÞch gèc chuÈn bÞ theo 5.1.5, vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml vµ

thªm n−íc (4.1) ®Õn v¹ch.

Dung dÞch nµy pha ngay tr−íc khi dïng.

ChuÈn bÞ c¸c dung dÞch tiªu chuÈn kh¸c cã nång ®é kh¸c nhau b»ng c¸ch pha lo·ng t−¬ng øng dung

dÞch tiªu chuÈn nµy.

5.1.7   Dung dÞch sunphit hiÖu chuÈn

Tuú thuéc vµo nång ®é anion dù kiÕn, dïng dung dÞch tiªu chuÈn (5.1.6.2) ®Ó chuÈn bÞ tõ 5 ®Õn 10 dung

dÞch cµng bao trïm hÕt ®−îc kho¶ng nång ®é lµm viÖc ®· dù kiÕn cµng tèt; vÝ dô, lµm theo nh− sau th×

cã kho¶ng nång ®é tõ 1,0 mg/l ®Õn 10 mg/l sunphit.

− Cho vµo mét lo¹t b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml kho¶ng 80 ml n−íc (4.1), 1 ml dung dÞch natri

hydroxit (4.1.10), 0, 1 ml dung dÞch formaldehyt (5.1.2). Dïng pipet hót  1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 ml, 5 ml,

6 ml, 7 ml, 8 ml, 9 ml vµ 10 ml dung dÞch tiªu chuÈn (5.1.6.2) cho vµo mçi b×nh ®Þnh møc vµ thªm

n−íc (4.1) ®Õn v¹ch.

Nång ®é cña sunphit trong c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn lµ 1 mg/l, 2 mg/l, 3 mg/l, 4 mg/l, 5 mg/l, 6 mg/l,

7 mg/l, 8 mg/l, 9 mg/l vµ 10 mg/l mçi b×nh.

Pha dung dÞch hiÖu chuÈn trong ngµy dïng.

5.1.8   Dung dÞch tr¾ng

ChuÈn bÞ dung dÞch tr¾ng theo 4.1.20.
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5.2   ThiÕt bÞ, dông cô

Ngoµi c¸c dông cô thiÕt bÞ nãi trong 4.2.1 ®Õn 4.2.3 (kÓ c¶ c¸c yªu cÇu vÒ chÊt l−îng cña hÖ thèng

t¸ch), cÇn ph¶i sö dông thªm mét bé cationit kiÓu Ag (èng).

5.3   C¶n trë

Xem 4.3

Sù cã mÆt cña bromua, clorua, nitrat, nitrit, phosphat vµ sunphat cã thÓ g©y c¶n trë ®Æc thï cho viÖc x¸c

®Þnh sunphit (b¶ng 3), sù c¶n trë cña chóng rÊt tuú thuéc vµo ®é nh¹y cña cét t¸ch ®−îc sö dông. Lo¹i

bá c¸c halogenua b»ng sù trî gióp cña bé cationit ®Æc biÖt (5.2, 5.4.2).

C¸c c¶n trë qua l¹i sau ®©y cÇn l−u ý ®Õn:

B¶ng 3 − C¶n trë qua l¹i cña c¸c anion

TØ sè cña nång ®é ion tan

vµ ion c¶n trë
KiÓu ph¸t hiÖn

SO3
2- / SO4

2- 1: 1000 CD víi kü thuËt nÐn

SO3
2- / PO4

3- 1: 100 CD víi kü thuËt nÐn

SO3
2- / PO4

3- 1: 50 CD kh«ng kü thuËt nÐn

SO3
2- / F- 1: 10 CD kh«ng kü thuËt nÐn

SO3
2- / Cl- 1: 50 *) CD kh«ng kü thuËt nÐn

*)  NÕu dïng dung dÞch röa gi¶i nãi ë 5.1.4.2.2 hoÆc 5.1.4.3, th× cÇn xö lý tr−íc mÉu (theo 5.4.2)

Khi ¸p dông qui tr×nh nãi ë 5.4, c¸c ion canxi cã mÆt ë nång ®é cao cã thÓ g©y kÕt tña canxi sunphit vµ

v× thÕ dÉn ®Õn lµm thÊp kÕt qu¶.

5.4   LÊy mÉu vµ xö lý mÉu tr−íc

5.4.1   C¸c yªu cÇu chung

Bæ sung cho c¸ch tiÕn hµnh m« t¶ trong 4.4:

−  ChØ sö dông b×nh ®ùng b»ng thuû tinh ®Ó lÊy mÉu.

−  Sau khi lÊy, ®iÒu chØnh pH cña mÉu b»ng dung dÞch  natri hydroxyt (4.1.10) ®Õn xÊp xØ 10 (thÝ dô

1 ml natri hydroxit cho 1 l mÉu) vµ thªm dung dÞch formaldehyt (5.1.2) theo tØ lÖ 1 phÇn dung dÞch

formaldehyt + 1 000 phÇn mÉu.

−  Xö lý dung dÞch tr¾ng (5.1.8) vµ dung dÞch hiÖu chuÈn (5.1.7) còng theo c¸ch t−¬ng tù.
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5.4.2   Xö lý tr−íc mÉu ®Ó tr¸nh c¶n trë cña clorua

 Tuú thuéc vµo lo¹i cét t¸ch, dung dÞch röa gi¶i vµ kiÓu ph¸t hiÖn (detector), clorua cã thÓ c¶n trë phÐp

x¸c ®Þnh sunphit (5.3, b¶ng 3). §iÒu chØnh theo tØ lÖ ≤ 50 phÇn clorua cho 1 phÇn sunphit nh»m tr¸nh

c¶n trë t¸ch khi dïng dung dÞch röa gi¶i ®Ó t¸ch sunphit. TiÕp tôc lµm nh− sau:

−  Pha lo·ng mÉu, nÕu cÇn, vµ cho ch¶y qua mét bé cationit axit m¹nh kiÓu Ag (èng 15), 5.2) ®Ó lo¹i

clorua hoµ tan ra khái dung dÞch röa gi¶i.

−  Cho phÇn ®· läc ch¶y qua mét bé cationit kiÓu H (èng 15), 5.2.3) ®Ó lo¹i ion b¹c ra khái dung dÞch

röa gi¶i.

−  §o s¾c ký dung dÞch mÉu ®· xö lý nh− m« t¶ trong 5.5.

−  Xö lý dung dÞch tr¾ng (5.1.8) vµ dung dÞch hiÖu chuÈn (5.1.7) theo c¸ch t−¬ng tù.

5.5   C¸ch tiÕn hµnh

TiÕn hµnh ph©n tÝch nh− m« t¶ trong 4.5 vµ 4.5.2

5.5.1   HiÖu chuÈn

Thùc hiÖn sù hiÖu chuÈn theo 4.5.1 (xem TCVN 6661-1: 2000). KiÓm tra tÝnh ®óng ®¾n cña hµm chuÈn

theo 4.5.2.1.

5.6   TÝnh to¸n

TÝnh to¸n nh− m« t¶ trong 4.6.

5.7   BiÓu thÞ kÕt qu¶

B¸o c¸o kÕt qu¶ nhiÒu nhÊt ®Õn hai sè cã nghÜa.

VÝ dô

Sunphit (SO3
2-) 13 mg/l

5.8   B¸o c¸o kÕt qu¶

Xem 4.8, víi kÕt qu¶ ®−îc tr×nh bµy theo 5.7.

6   X¸c ®Þnh cromat

Lµm theo c¸c chØ dÉn nªu trong ®iÒu 6 ®Ó ¸p dông ®−îc c¸c kho¶ng nång ®é lµm viÖc nªu trong b¶ng 1.

                                                 
15 )   Tr−íc khi sö dông, xóc röa èng víi n−íc (4.1)



TCVN 6494-3: 2000

22

6.1   Thuèc thö

Bæ sung cho c¸c thuèc thö liÖt kª trong 4.1, dïng c¸c thuèc thö sau

6.1.1   Axit pyridin-2,6-dicacboxylic, C7H5NO4

6.1.2   Dinatri hydrophosphat, Na2HPO4

6.1.3   Natri axetat, C2H3NaO2

6.1.4   Axeton, C3H6O

6.1.5   Amonium sunphat, H8N2O4S

6.1.6   Dung dÞch amoniac, w(NH3) = 25 % (dung dÞch n−íc)

6.1.7   Kali cromat, K2CrO4

6.1.8   Liti hydroxit, LiOH

6.1.9   Dung dÞch röa gi¶i

C¸c l−u ý trong 4.1.16.1 vÒ tÝnh phï hîp vµ thµnh phÇn cña pha ®éng vÉn ®óng cho phÐp x¸c ®Þnh

cromat. LÊy thµnh phÇn chÝnh x¸c cña dung dÞch röa gi¶i theo h−íng dÉn cña nhµ s¶n xuÊt cét t¸ch.

Trong 6.1.9.1 vµ 6.1.9.2 m« t¶ hai vÝ dô vÒ dung dÞch röa gi¶i.

6.1.9.1   Dung dÞch röa gi¶i I

−  Cho 0,836 g axit pyridin-2,6-dicacboxylic (6.1.1), 0,71 g  dinatri hydrophosphat (6.1.2), 3,75 g natri

iodua (4.1.14), 10,25 g natri axetat (6.1.3), 0,17 g liti hydroxit (6.1.8) vµo trong b×nh ®Þnh møc dung

tÝch 5000 ml, hoµ tan víi n−íc (4.1), thªm 250 ml axeton (6.1.4), vµ thªm n−íc (4.1) ®Õn v¹ch.

Dung dÞch nµy chøa 0,001 mol/l axit pyridin-2,6-dicacboxylic, 0,001 mol/l dinatri hydrophosphat,

0,005 mol/l natri iodua, 0,025 mol/l natri axetat, vµ 0,0014 mol/l liti hydroxit vµ xÊp xØ 5 % axeton. Cø hai

®Õn ba ngµy pha míi dung dÞch röa gi¶i (4.1.16).

6.1.9.2   Dung dÞch röa gi¶i II

−  Cho 165 g amoni sunphat (6.1.5) vµ 38 ml dung dÞch amoniac (6.1.6) vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch

5000 ml, hoµ víi n−íc (4.1) ®Õn v¹ch.

Dung dÞch nµy chøa 0,25 mol/l amino sunphat vµ 0,1 mol/l amoni hydroxit. Cø sau hai ®Õn ba ngµy th×

pha míi dung dÞch röa gi¶i (4.1.16).
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6.1.10  Dung dÞch cromat tiªu chuÈn gèc

ChuÈn bÞ dung dÞch tiªu chuÈn gèc nång ®é 1000mg/l (CrO4) nh− sau:

−  SÊy kho¶ng 1,8 g kali cromat (6.1.7) ë 105 oC trong 3 h. §Ó nguéi trong b×nh hót Èm.

−  Cho 1,674 g kali cromat (6.1.7) vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 1000 ml, hoµ tan víi n−íc (4.1) ®Õn

v¹ch møc. KiÒm ho¸ b»ng 1 ml dung dÞch natri hydroxit (4.1.10) vµ pha lo·ng b»ng n−íc (4.1) ®Õn

v¹ch møc.

6.1.11   Dung dÞch tiªu chuÈn cromat

Nång ®é khèi l−îng cña dung dÞch nµy lµ:

ρ(CrO4) = 10 mg/l

− Dïng pipet hót 1 ml dung dÞch gèc (6.1.10) vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml, kiÒm ho¸ b»ng

1 ml dung dÞch natri hydroxit (4.1.10) vµ thªm n−íc (4.1) ®Õn v¹ch møc.

ChuÈn bÞ dung dÞch nµy trong ngµy dïng ®Ó ®o. Tõ dung dÞch nµy, dïng ®Ó pha c¸c dung dÞch tiªu

chuÈn tiÕp theo nh− yªu cÇu.

6.1.12   Dung dÞch cromat hiÖu chuÈn

Lu«n lu«n dïng cïng lo¹i b×nh ®Ó ®ùng cïng d·y nång ®é ®Ó tr¸nh nhiÔm bÈn chÐo

− Tuú theo nång ®é anion dù kiÕn, dïng dung dÞch tiªu chuÈn (6.1.11) ®Ó chuÈn bÞ tõ 5 ®Õn 10 dung

dÞch hiÖu chuÈn bao trïm ®−îc hÕt kho¶ng nång ®é lµm viÖc dù kiÕn ®ã.

Lµm tiÕp theo, vÝ dô cho d·y nång ®é lµm viÖc tõ 0,1 mg/l ®Õn 1 mg/l cromat, nh− sau:

− Dïng pipet hót 1 ml, 2 ml, 3 ml, 4 ml, 5 ml, 6 ml, 7 ml, 8 ml, 9 ml vµ 10 ml dung dÞch tiªu chuÈn

(6.1.11) vµ cho vµo tõng b×nh trong bé 10 b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml, kiÒm ho¸ b»ng 1 ml natri

hydroxit (4.1.10), vµ thªm n−íc (4.1) ®Õn v¹ch møc.

Nång ®é cromat trong c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn nµy lµ 0,1 mg/l, 0,2 mg/l, 0,3 mg/l, 0,4 mg/l, 0,5 mg/l,

0,6 mg/l, 0,7 mg/l, 0,8 mg/l, 0,9 mg/l vµ 1,0 mg/l t−¬ng øng víi tõng b×nh.

Pha c¸c dung dÞch hiÖu chuÈn nµy trong ngµy dïng.

6.1.13   Dung dÞch tr¾ng

ChuÈn bÞ dung dÞch tr¾ng theo 4.1.20.

6.2   ThiÕt bÞ, dông cô

Dïng c¸c thiÕt bÞ dông cô nãi ë 4.2.1 ®Õn 4.2.3 (kÓ c¶ c¸c yªu cÇu chÊt l−îng cña hÖ thèng t¸ch). §Ó

ph¸t hiÖn, chØ sö dông detector UV/VIS.
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6.3   C¶n trë

§èi víi x¸c ®Þnh cromat, khi dïng detector UV th× th«ng th−êng kh«ng x¶y ra c¶n trë.

6.4   LÊy mÉu vµ xö lý tr−íc mÉu

Kh¸c víi c¸ch tiÕn hµnh m« t¶ trong 4.4, lµm nh− sau:

− Ngay lËp tøc sau khi thu thËp mÉu th× ®iÒu chØnh pH cña mÉu ®Õn 9 b»ng dung dÞch natri hydroxit

(4.1.10).

− Xö lý dung dÞch tr¾ng (6.1.13) vµ dung dÞch hiÖu chuÈn (6.1.12) theo cïng c¸ch t−¬ng tù.

6.5   C¸ch tiÕn hµnh

Ph©n tÝch theo 4.5 vµ 4.5.2.

6.5.1   HiÖu chuÈn

Thùc hiÖn hiÖu chuÈn theo 4.5.1. KiÓm tra tÝnh ®óng ®¾n cña hµm chuÈn theo 4.5.2.2.

6.6   TÝnh to¸n

TÝnh kÕt qu¶ theo 4.6.

6.7   BiÓu thÞ kÕt qu¶

B¸o c¸o kÕt qu¶ nhiÒu nhÊt ®Õn hai sè cã nghÜa.

VÝ dô

Cromat (CrO4
2-) 1,7 × 10-1 mg/l

KÕt qu¶ nµy còng cã thÓ ®−îc biÓu thÞ nh− sau. ChuyÓn ®æi kÕt qu¶ b»ng c¸ch

nh©n kÕt qu¶ cña (CrO4
2-) víi 0,4483 ®èi víi (Cr)

nh©n kÕt qu¶ cña (Cr) víi 2,231 ®èi víi (CrO4
2-).

6.8   B¸o c¸o kÕt qu¶

Xem 4.8, kÕt qu¶ ®−îc tr×nh bµy theo 6.7.

7   §é chÝnh x¸c

Chi tiÕt cña mét phÐp thö liªn phßng thÝ nghiÖm vÒ ®é chÝnh x¸c cña ph−¬ng ph¸p ®−îc tãm t¾t ë phô

lôc A. C¸c gi¸ trÞ rót ra tõ phÐp thö liªn phßng thÝ nghiÖm nµy cã thÓ kh«ng ®óng víi kho¶ng nång ®é vµ

thµnh phÇn kh¸c ngoµi nh÷ng thø ®· nªu.
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Phô lôc A

(tham kh¶o)

PhÐp thö liªn phßng thÝ nghiÖm

PhÐp thö liªn phßng thÝ nghiÖm ®−îc tæ chøc ë §øc n¨m 1991, víi sù tham gia cña c¸c phßng thÝ

nghiÖm ë Ph¸p vµ §øc. TÝnh ®a d¹ng cña c¸c thiÕt bÞ vµ c¸c ®iÒu kiÖn ph©n tÝch kh¸c (xem b¶ng A.1) ®·

dïng lµ phï hîp víi c¸c th«ng sè chÊt l−îng qui ®Þnh trong c¸c ph−¬ng ph¸p nµy.

KÕt qu¶ thèng kª ®−îc tr×nh bµy trong b¶ng tõ A.2 ®Õn A.6.

HÖ sè ph−¬ng sai cña ph−¬ng ph¸p, Vx0 (thu ®−îc tõ hµm chuÈn ®· x¸c ®Þnh ) ®−îc liÖt kª ë b¶ng A.7.

C¸c d÷ liÖu ®· thu ®−îc tõ c¸c phßng thÝ nghiÖm t¹i §øc n¨m 1991 tõ thùc nghiÖm lµ t−¬ng tù víi c¸c d÷

liÖu m« t¶ trong 4.5.1.

B¶ng A.1 − M« t¶ thµnh phÇn mÉu vµ xö lý tr−íc mÉu

M« t¶ mÉu

Thµnh phÇn mÉu COD

mg/l

Cl

mg/l

SO4

mg/l

NO3

mg/l

NH4-N

mg/l

Ptotal

mg/l

Ni

mg/l

Crtotal

mg/l

N−íc uèng < 5 40 50 5 − ** 0,2 < 0,1 − **

N−íc uèng hçn hîp < 5 60 60 6 < 0,1 − ** < 0,1 − **

N−íc th¶i sinh ho¹t ®· xö lý 33 33 130 0,8 9 0,8 < 0,1 − **

N−íc th¶i c«ng nghiÖp ®· xö lý 10 23 43 0,8 − ** < 0,1 2,0 0,12

Chó thÝch  − MÉu läc qua mµng cì lç 0,45 µm vµ ®iÒu chØnh pH ®Õn 9 ®−îc tiÕn hµnh tr−íc khi göi ®i.

* COD : Nhu cÇu oxy sinh ho¸

** − : Kh«ng x¸c ®Þnh

B¶ng A.2 − Sè liÖu thèng kª ®èi víi Iodua (I)

MÉu l n KA1

%

x
mg/l

sR

mg/l

CVR

%

sr

mg/l

CVr

%

N−íc uèng, hçn hîp 19 69 0 0,248 0,019 7,51 0,012 4,89

N−íc cèng, c«ng nghiÖp 19 67 0 0,491 0,026 5,23 0,016 3,14

N−íc cèng, sinh ho¹t 19 67 2,9 0,751 0,056 7,45 0,030 3,95

l lµ sè phßng thÝ nghiÖm tham gia

n lµ sè c¸c gi¸ trÞ ph©n tÝch cho mçi møc

KA1 lµ phÇn tr¨m gi¸ trÞ lo¹i bá tõ c¸c ph©n tÝch lÆp l¹i cña tÊt c¶ c¸c phßng thÝ nghiÖm

x lµ trung b×nh tæng

 sR lµ ®é lÖch chuÈn t¸i lËp

CVR lµ hÖ sè ph−¬ng sai cña ®é t¸i lËp

sr lµ ®é lÖch chuÈn lÆp l¹i

CVr lµ hÖ sè ph−¬ng sai cña ®é lÆp l¹i

Chó thÝch − TÊt c¶ c¸c mÉu ®−îc pha víi I-, SCN-, S2O3
2-, trén víi dung dÞch tiªu chuÈn.
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B¶ng A.3 − Sè liÖu thèng kª ®èi víi thioxyanat (SCN)

MÉu l n KA1

%

x
mg/l

sR

mg/l

CVR

%

sr

mg/l

CVr

%
N−íc uèng 23 73 12 2,46 0,093 3,76 0,065 2,65

N−íc cèng, c«ng nghiÖp 21 69 12,7 4,88 0,142 2,91 0,085 1,75

N−íc cèng, sinh ho¹t 23 81 2,4 7,19 0,400 5,56 0,143 1,99

Chó thÝch 1− ý nghÜa c¸c ký hiÖu xem b¶ng A.2

Chó thÝch 2 − TÊt c¶ c¸c mÉu ®−îc pha víi I-, SCN-, S2O3
2-, trén víi dung dÞch tiªu chuÈn.

B¶ng A.4 − Sè liÖu thèng kª ®èi víi thiosunphat (S2O3)

MÉu l n KA1

%

x
mg/l

sR

mg/l

CVR

%

sr

mg/l

CVr

%
N−íc uèng 23 75 7,4 1,96 0,132 6,72 0,076 3,89

N−íc cèng, c«ng nghiÖp 21 69 12,6 3,94 0,111 2,81 0,064 1,63

N−íc cèng, sinh ho¹t 23 66 20,5 5,88 0,132 2,25 0,064 1,09

Chó thÝch 1− ý nghÜa c¸c ký hiÖu xem b¶ng A.2

Chó thÝch 2 − TÊt c¶ c¸c mÉu ®−îc pha víi I-, SCN-, S2O3
2-, trén víi dung dÞch tiªu chuÈn.

B¶ng A.5 − Sè liÖu thèng kª ®èi víi sunphit (SO3)

MÉu l n KA1

%

x
mg/l

sR

mg/l

CVR

%

sr

mg/l

CVr

%
N−íc uèng, hçn hîp 13 48 0 1,28 0,144 11,3 0,044 3,44

N−íc cèng, c«ng nghiÖp 13 45 8,2 2,47 0,164 6,6 0,082 3,32

N−íc cèng, sinh ho¹t 11 38 9,5 3,22 0,520 16,1 0,086 4,54

Chó thÝch 1− ý nghÜa c¸c ký hiÖu xem b¶ng A.2

Chó thÝch 2 − TÊt c¶ c¸c mÉu ®−îc pha víi SO3
2-, trén víi dung dÞch tiªu chuÈn.
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B¶ng A.6 − Sè liÖu thèng kª ®èi víi cromat (CrO4)

MÉu l n KA1

%

x
mg/l

sR

mg/l

CVR

%

sr

mg/l

CVr

%
N−íc uèng 10 35 5,4 0,122 0,011 8,66 0,008 6,29

N−íc cèng, c«ng nghiÖp 10 33 10,8 0,370 0,012 3,31 0,010 2,76

N−íc cèng, sinh ho¹t 10 36 0 0,239 0,021 8,95 0,008 3,22

Chó thÝch 1− ý nghÜa c¸c ký hiÖu xem b¶ng A.2

Chó thÝch 2 − TÊt c¶ c¸c mÉu ®−îc pha víi CrO4
2-, trén víi dung dÞch tiªu chuÈn.

B¶ng A.7 − −íc tÝnh ®Æc tÝnh hiÖu qu¶ th«ng qua hÖ sè ph−¬ng sai cña ph−¬ng ph¸p (Vx0)

Anion
Vx0

%

Kho¶ng nång ®é lµm viÖc ®−îc sö dông

mg/l

Cromat (CrO4) 0,8 ®Õn 2,7 0,05 ®Õn 0,50

Iodua (I) 0,5 ®Õn 3,6 0,1 ®Õn 1,0

Sunphit (SO3) 0,7 ®Õn 3,4 1,0 ®Õn 10

Thioxyanat (SCN) 0,4 ®Õn 2,8 1,0 ®Õn 10

Thiosunphat (S2O3) 0,4 ®Õn 3,6 1,0 ®Õn 10



TCVN 6494-3: 2000

28

Phô lôc B

(tham kh¶o)
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