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TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 6494 - 4: 2000

Chat luong nudc — Xac dinh cac anion hoa tan bang sac ky Iong ion

Phan 4: Xac dinh clorat, clorua va clorit trong nuéc nhiém ban thap

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

Part 4: Determination of chlorate, chloride and chlorite in water with low contamination

1 Pham vi ap dung
Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh cac anion clorat, clorua va clorit hoa tan trong nuéc
nhiém ban thap (thi du nuéc uéng, nuéc thé hay nudc bé boi).

Mau nuéc dudc x{ ly trude (thi du pha loang) va st dung detector dd dan (CD), detector UV (UV) hosc

detector ampe (AD) tao nén nhiing khoang lam viéc cho trong bang 1.

Bang 1 — Khoang lam viéc cua phuong phap phan tich

Anion Khoang lam viéc Phat hién bing
mg/I*
Clorat 0,03 dén 10 CD
Clorua 0,1 dén 50 CD
Clorit** 0,05 dén 1 CD
0,1 dén 1 UV; & = 207 nm dén 220 nm
0,01 dén 1 AD; 0,4 dén 1,0V

néu can.

chl y khi 1am viéc & khoang thap cla phuong phap nay.

* Khoang lam viéc bi han ché& bdi dung tich trao déi ion clia cot. Pha lodng mau dén khoang lam viéc,

** Khodng lam viéc t8i thiéu cla clorit 0,05 mg/l nhan dudc khi kiém tra dudng chuédn, nhung phép thi
lien phong thi nghiém (phu luc A, bang A4) chi ra rang thu dudc d6 dung nhu vay 1a khé. Do d6 can
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2 Tiéu chuan trich dan

ISO 5667-1:1980 Chét lugng nudc — LAy mau — Phan 1: Huéng dan 1ap chuong trinh 18y mau.
TCVN 5992: 1995 (ISO 5667-2:1991) Chat luong nudc — Lay mau — Huéng dan ky thuat |1dy mau.
TCVN 5993: 1995 (ISO 5667-3:1994) Chét lugng nudc — LAy mau — Hudng dan x{ ly va bao quan mau.

TCVN 6661-1: 2000 (ISO 8466-1:1990) Ch4t lugng nudc — Hiéu chudn va danh gia cac phuong phap

phan tich va uéc lugng cac dac trung théng ké — Phan 1: Danh gia théng ké cac ham chuan tuyén tinh.

TCVN 6494-1: 1999 (ISO 10304-1:1992) Chat lugng nudc — Xac dinh cac anion hoa tan bang séc ky

Idng ion — Phan 1: Xac dinh florua, clorua, bromua, nitrat, nitrit, phosphat va sunfat trong nuéc thai.

TCVN 6494-2: 2000 (ISO 10304-2:1995) Chét lugng nudc — Xac dinh cac anion hoa tan bang séc ky

Idng ion — Phan 2: xac dinh bromua, clorua, nitrat, nitrit, orthophosphat va sunfat trong nuéc thai.

TCVN 6494-3: 2000 (ISO 10304-3:1997) Chét lugng nudc — Xac dinh cac anion hoa tan bang séc ky

I6ng ion — Phan 3: Xac dinh cromat, iodua, sunfit, thiocyanat va thiosunfat.

TCVN 6637: 2000 (ISO 10530:1992) Ch4t lugng nudc — Xac dinh sunfua hoa tan — Phuong phap do

quang dung metylen xanh.

3 Cantré

3.1 Cac axit hitu co nhu mono- va dicacboxylic hodc cac san pham phu trong tdy ué, khir triing (thi du

axit cloroaxetic) c6 thé gay can tré.

3.2 Cac chat hitu co tan c6 thé phan (ng véi dién cuc lam viéc trong detector ampe ké& lam gidm do

nhay.

3.3 Saémt florua, cacbonat, nitrit va nitrat c6 thé can trd viéc xac dinh clorat, clorua va clorit. Néng do

cho trong bang 2 1a cho detector dd dan, UV va detector ampe.

3.4 Clorua va bromua ndéng dd 16n c6 thé gay can trd viéc xac dinh clorit va clorat. Loai clorua va

bromua bang trao ddi ion (8.2).

3.5 Céac hat rdn va cac hop chét hitu co (nhu dau khoang, chat tay rlra, cac axit humic) lam giam tudi

tho cla cét tach. Can loai ching trudc khi phan tich (diéu 8).
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Bang 2- Su can tré qua lai cta cac anion

Ty l& néng do * cua ion can do/ ion can tré Phuong phap phat hién
1 phan clorat/ 50 phan bromua CD
1 phan clorat/ 500 phan nitrat CD
1 phan clorua/ 500 phan florua CD
1 phan clorua/ 1000 phan clorit CD
1 phan clorua/ 50 phan nitrit CD
1 phan clorit/ 100 phan florua CD
1 phan clorit/ 10 phan florua uv
1 phan clorit/ 1000 phan cacbonat CD
1 phan clorit/ 1000 phan clorua CD/ UV/ AD
1 phan clorit/ 100 phan nitrit AD
* Khi cac yéu cau chat lugng & diéu 7 (thi du xem hinh 2 va 3) khéng dat thi mau phai pha lodng.

4 Nguyén tac

S&c ky 16ng tach clorat, clorua va clorit nhd c6t tach. Anionit dung luong thdp dudc dung lam pha tinh,
cac dung dich nudc clia muéi axit ylu don chiic hay hai chiic dugc dung nhu pha déng (dung dich rlra
giai, 5.11).

Do bang detector d6 dan (CD), UV hoac detector ampe (AD).

Khi dung detector d6 dan thi dung dich rlra giai can phai c6 dd dan dd thap. Do dé, detector d6 dan
thudng két hop véi thiét bi nén (cationit), n6 lam gidm d6 dan cGia dung dich réia giai va chuyén cac chat

trong mau thanh axit tuong ng.
Detector UV do do hap thu truc tiép hoac gian tiép.

Detector ampe do clorit théng qua do dong sinh ra bdi oxi héa clorit. Thé oxi héa clorit phu thudc vao pH

clia dung dich rra giai. Viéc dung dién cuc cacbon da td ra 1a c6 két qua.

Néng d6 cac anion dudc xac dinh bing dudng chudn. Trudng hop riéng cé thé yéu cau hiéu chuén

bang phuong phap thém chuan.

5 Thuodc thu

Chi dung céac thuéc thir tinh khiét phan tich. Can chinh xac dén 1 % khéi luong. Nudc can c6 d6 dan
dién < 0,01 mS/m va khéng chira cac hat kich thuéc > 0,45 um. Su ting d6 dan dién do hap thu cacbon

dioxit khéng can tr viéc xac dinh.

5.1 Natri hydrocacbonat, NaHCO;.
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5.2 Natri cacbonat, Na,CO;.

5.3 Tris (hydroxymetyl) aminometan, NH,C(CH,OH),.
5.4 Acetonitril, CH;CN.

5.5 Dung dich natri hydroxit, ¢(NaOH) = 0,1 mol/l.

5.6 Axit benzoic, C,H,0,.

5.7 Dung dich kali hydroxit, c(KOH) = 0,5 mol/l.

5.8 Natri clorit, NaCIO, (80 %).

5.9 Natri clorua, NaCl.

5.10 Natri clorat, NaClO,.
5.11 Dung dich rira giai

C6 nhiéu loai dung dich rlra gidi dugc dung, su lua chon dua trén loai cot tach va detector. Can theo
huéng dan cta hang san xuat cot dé chon chinh xac thanh phan dung dich rira gidi. Nhiing dung dich
cho $5.11.1.2; 5.11.1.4; 5.11.2.2 va 5.11.2.3 chi la nhiing thi du.

Su chon thuéc thd cho dung dich rira giai théng dung chung dudc trinh bay 6 5.1 d&n 5.7. Nén chuén bij
dung dich rlra gidi tir cac dung dich dac.

Loai bd khi cho moi dung dich rira gidi. Tién hanh cac buéc dé tranh cho dung dich rira gidi hdp thu lai
khi trong khi van hanh (thi du phun heli). Gilt dung dich rlra giai trong t8i va thay mdéi sau ba ngay dé

giam su sinh trudng cla vi khuan hoac to.

5.11.1 Thi du dung dich rira giai dung cho sac ky ion véi ky thuat nén

DPé ding k§ thuat nén, natri hydroxit va cac dung dich mudi axit y&u phan ly nhu natri cacbonat / natri
hydrocacbonat, natri hydrocacbonat, va natri tetraborat c6 thé dudc dung.

5.11.1.1 Natri cacbonat / Natri hydrocacbonat dac

D& pha dung dich rira giai dac:

Hoa tan 19,1 g natri cacbonat (5.2) va 14,3 g natri hydrocacbonat (5.1) trong binh dinh mdc 1000 ml
bang nudc (diéu 5) réi dinh mlc bang nudc.

Dung dich chira 0,18 mol/l natri cacbonat va 0,17 mol/l natri hydrocacbonat. Dung dich nay bén nhiéu
thang néu gilr 6 2 °C dén 6 °C.

5.11.1.2 Dung dich rira giai natri cacbonat / natri hydrocacbonat

6
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Dung dich sau dung dé xac dinh clorat, clorua va clorit:
Dung pipet hat 50 ml dung dich (5.11.1.1) vao binh dinh mic 5000 ml, thém nudc dén vach (diéu 5).
Dung dich chta 0,0018 mol/l natri cacbonat va 0,0017 mol/l natri hydrocacbonat. Ch{ta dung dich vao
chai thlly tinh mau nau va c( ba ngay lai thay mai.
5.11.1.3 Natri hydrocacbonat dac
D& pha dung dich ria giai dam dic:
Hoa tan 8,4 g natri hydrocacbonat (5.1) vao binh dinh mGc 1000 ml, thém nuéc (diéu 5) dén vach miic.

Dung dich chira 0,1 mol/l natri hydrocacbonat. Dung dich nay bén nhiéu thang néu dé & 2 °C dén 6 °C .

5.11.1.4 Dung dich rira giai natri hydrocacbonat
Dung dich rita gidi nay dung dé xac dinh clorat, clorua va clorit.
Dung pipet hat 50 ml dung dich (5.11.1.3) vao binh dinh méc 5000 ml va thém nudc (diéu 5) dén vach.

Dung dich ch&a 0,001 mol/l natri hydrocacbonat. C(r ba ngay lai thay méi.

5.11.2 Thi du dung dich rira giai dung cho sac ky ion khéng dung ky thuat nén

S&c ky ion khéng dung k§ thuat nén, cac dung dich mudi thi du kali hydrophtalat, axit p-hydroxybenzoic,
natri borat/natri gluconat, kali hydroxit va natri benzoat dugc dung. Cac dung dich can chira cac phan
thém khac nhau, thi du rugu. Néng dd cac mudi thudng trong khoang 0,000 5 mol/l d&n 0,01 mol/l.

5.11.2.1 Axit benzoic dac

DPé chuan bi dung dich rira giai dam dic:

Hoa tan 3,664 g axit benzoic (5.6) trong c6¢c 1000 ml va thém khoang 950 ml nudc (diéu 5). Diéu chinh
pH dung dich d&n khodng 4,2 bang tris (hydroxymetyl) aminometan (5,3; thém chat nay vao dudi dang
rén hodc dung dich dam dac). Bun nhe va khudy cho tan (60 °C dé&n 80 °C). Sau khi tan hét, chuyén
dung dich ngudi vao binh dinh md&c 1000 ml va thém 10 ml acetonitril (5.4). Diéu chinh pH dung dich
dén 4,6 bang tris (hydroxymetyl) aminometan (5.3; thém chét nay vao dudi dang ran hodc dung dich) va
dinh mic bang nuéc (diéu 5).

Dung dich chéra 0,03 mol/l axit benzoic va khodng 1 % acetonitril va bén khodng mot thang néu gilr &

2°C dén 6 °C.

5.11.2.2 Dung dich rira giai axit benzoic
Dé xac dinh clorat, clorua va clorit, cac dung dich rira giai sau dugc dung:

L&y 100 ml (5.11.2.1) va 20 ml acetonitril (5.4) vao binh dinh miéc 1000 ml va thém nudc dén vach (diéu 5).
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Dung dich chra 0,003 mol/l axit benzoic va khoadng 2 % acetonitril. pH cta dung dich rira giai la 4,65.
Thay méi sau bay ngay.
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5.11.2.3 Dung dich rira giai kali hydroxit
Dé xac dinh clorat, clorua, clorit, cac dung dich rira giai sau dugdc dung:
L&y 500 ml nuéc (diéu 5) vao binh dinh mdc 1000 ml, thém 10 ml kali hydroxit (5.7) réi thém nuéc dén vach.

Dung dich cha 0,005 mol/l kali hydroxit. Thay méi sau ba ngay.
5.12 Dung dich goéc

Pha cac dung dich géc néng dé p = 1000 mg/l cho méi loai anion clorat, clorua, clorit.

Hoa tan mot lugng thich hgp méi chat (5.8, 5.9, 5.10) da chuédn bi nhu trong bang 3 trong khoang 800 ml
nudc (diéu 5, dudi khi bang nito ho&c heli) trong binh dinh miic 1000 ml, thém 1 ml natri hydroxit (5.5).
Thém nudc dén vach. Dung dich bén nhu chi ra § bang 3.

C6 thé mua céac dung dich géc cé ndng dd thich hop ngoai thi trudng.

Bang 3 — Phan khai luogng, cac goi y vé xtr ly truéc va bao quan dung dich géc

’ Néng dé dan xuat 13y tur
qp ? ye 2 d
Anion i lugng can Xu ly truéce Bao quan
chat
g/l
Clorat NaClO, 1,2753 + 0,013 Chi dé trong Trong binh thay tinh, bén 1
binh hit &m | thang néu dé & 2 °C dén 6 °C.
Clorua NaCl 1,6484 + 0,017 Say & 105 °C Trong binh polyetylen, bén 3
thang néu dé & 2 °C dén 6 °C
Clorit* | NaClO, Khoang 1,7 Chi dé trong | Trong binh thdy tinh, bén 1 tuan
binh hit &m | 1& n&u d& & 2 °C dén 6 °C va
trong toi
* Néng d6 dung dich géc clorit can dudc xac dinh bang phuong phéap iod truéce khi dung [xem TCVN 6637: 2000
(ISO 10530), phu luc AJ.

5.13 Dung dich tiéu chuan

Tuy theo néng d6 can xac dinh, pha cac dung dich tiéu chuan c6 thanh phan va néng d6 thich hop tur
dung dich géc (5.12). Su thay d&i néng dé gay ra do tuong tac véi thanh binh sé tang khi néng dé anion
giam. Gilr cac dung dich tiéu chuén trong binh polyetylen (PE). Cha y rang trong natri clorit c6 thé chia
dén 20 % natri clorua. Pha dung dich tiéu chuan clorit nhu 5.13.2 dé tranh nhiém ban clorua, thi du
dung dich tiéu chuédn hén hop (5.13.1).

5.13.1 Dung dich tiéu chudn hén hgp clorat va clorua
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Néng dé dung dich nay la
p (ClO5, CI") = 10 mg/l

Dung pipet hat 1ml mdi dung dich géc clorat va clorua (5.12) vao binh dinh méc 100 ml, thém 0,1 ml
dung dich natri hydroxit (5.5) va dinh miic bang nudc (diéu 5).

Pha dung dich nay dung trong ngay.

Cac dung dich tiéu chuan hén hop khac cé thé chuén bi bang cach pha loang dung dich tiéu chudn hén hop.

5.13.2 Dung dich tiéu chuan clorit
Néng dd cla dung dich nay la:
p(ClO;) = 10 mg/!

Dung pipet hat 1 ml dung dich géc clorit (5.12) vao binh dinh mdc 100 ml, thém 0,1 ml dung dich natri
hydroxit (5.5) va dinh mdéc bang nudc (diéu 5).

Pha dung dich nay dung trong ngay.

Cac dung dich tiéu chuidn khac cé thé chuin bi bang cach pha lodang dung dich tiéu chuan clorit.
5.14 Dung dich hiéu chuin anion

5.14.1 Dung dich hiéu chuén clorat, clorua

Tuy theo ndng dd anion can xac dinh, dung cac dung dich géc (5.12) ho3c dung dich tiéu chuan hén
hop (5.13.1) chu&n bi tr 5 d&n 10 dung dich hiéu chudn phan bd cang hét khoang lam viéc cang tét.

Thi du d& pha khoang 0,1 mg/I dén 1,0 mg/l CIO;, CI” thi lam nhu sau:

Dung pipet hut vao day binh dinh méc dung tich 100 ml cac thé tich 1 ml, 2 ml, 3ml, 4 ml, 5ml, 6 ml, 7
ml, 8 ml, 9ml va 10 ml dung dich tiéu chuan hén hop (5.13.1), thém 0,1 ml natri hydroxit (5.5) va dinh

mUc bang nudc (diéu 5). Néng dd CIO; va CI” trong cac dung dich hiéu chuén nay la 0,1 mg/l; 0,2 mgl/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 va 1,0 mg/l.

Pha cac dung dich hiéu chudn dung trong ngay.
5.14.2 Dung dich hiéu chuan clorit

Tuy theo néng dd anion can xac dinh, dung dung dich géc (5.12) hoac dung dich tiéu chuén clorit

(5.13.2) dé chudn bi tr 5 d&n 10 dung dich hiéu chudn phan bd cang hét trén khoang lam viéc cang tét.

Thi du, d€ pha lodng 0,1 mg/l d&n 1,0 mg/I CIO thi lam nhu sau:

10
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Dung pipet hat vao day binh dinh mic dung tich 100 ml cac thé tich 1 ml; 2 ml; 3ml; 4 ml; 5ml; 6 ml; 7

ml; 8 ml; 9 ml; va 10 ml dung dich tiéu chuan clorit (5.13.2), thém 0,1 ml natri hydroxit (5.5) va dinh muc

bang nudc (diéu 5). Néng d6 ClO, cla cac dung dich hiéu chudn nay Ia 0,1 mg/l; 0,2 mg/l; 0,3 mgl/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 va 1,0 mg/l.

Pha cac dung dich hiéu chudn dung trong ngay.

5.15 Dung dich trang

Cho nuéc vao binh dinh miic 100 ml dén vach (diéu 5) va thém 0,1 ml natri hydroxit (5.5).

6 Thiét bi, dung cu

S dung thiét bi théng thudng trong phong thi nghiém va:

6.1 Hé thong sac ky ion, phu hop véi yéu cau chat lugng & diéu 7. N6i chung, gdm nhiing phan sau

(xem hinh 1):

a

b

O

[}

e

binh cha dung dich rira giai;
bom, thich hogp cho HPLC;

)
)
) hé théng tiém mau, c6 vong mau (thi du 50 pl);
)
)

cot tach véi hiéu suét tach da dinh (diéu 7);

cot trudc (xem 9.2), thi du chlra cuing loai nhua nhu cét tach hodc polyme 16 16n;

f) detector dd dan (c6 hodc khéng c6 thiét bi nén) hodc detector UV (thi du do t&r 190 d&n 400 nm)

hoac detector ampe;

g) thiét bi ghi (thi du may ghi, tich phan cé may in);

h) c¢6t chira pha khéng phan cuc dé xi ly tru6c mau (thi du polyvinylpyrolidon hodc RPC 18"; 8.1.9);

i) cationit dang Ag (8.2);
j) cationit dang H (8.2).

Dung dich
rira giai

Bom

Cot
truée

Cot
tach

Detector

>

!

Bd ghi, tinh

D Viéc dung RP C18 bi han ché& do pH cla dung dich ria gidi. Chi dung c6t dac biét, khéng dung cot

thudng.

11
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Hinh 1 — So dé nguyén tidc mot hé théng sic ky ion

7 Yéu ciu chat lugng ddi véi cot tach
Thiét |ap diéu kién tach dé cac anion can trd (florua, clorit, clorua, nitrit, bromua, clorat va nitrat) 8 néng
dd 1 mg/l méi loai (xem hinh 2) khéng can trd viéc xac dinh cac anion 6 néng dd 1 mgl/l.

DPoc sic d6 clia mau va dung dich tiéu chudn cé ndng dd cao hon, dé phan giai pic (peak) R khéng
duéi R = 1,3 [xem cbng thic (1) va hinh 3].

Tin hiéu
NO5™
{1
507
E-
Clos
- Qo+
Br NOy
FQ
\ A\ ~
VULV N
] | 1 1 1 1
0 1 2 3 4 S 6 7 8 Q 10

Thdai gian, min
Cha thich — Trinh tu rra gidi va thdi gian Iuu (tz) c¢6 thé thay déi phu thudc vao loai cot, thanh phan dung
dich rira gidi va téc do cla no.

Hinh 2 — Thi du vé sic dd tir mét cot phu hdp véi tiéu chuan nay

Tin
hiéu

fgz N |

- - %2 _| Thoigian, s
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Hinh 3 — Biéu dién dé thi cac théng sé dung dé tinh dé phan giai pic (peak)R.

Tinh d6 phan giai pic R theo cong thiic (1):

2(tR2- tR1)
Ry 4= (1)
(wy + wy)
trong dé:

Ry, 1 la 46 phéan giai cla cap pic 2 va 1;
tri la thai gian luu cda pic 1, tYnh b»ng giay;
tro la thai gian luu cla pic 2, tinh bang giay;
W, 2 la chiéu rdng pic trén truc thdi gian cla pic 1, tinh bang giay;
W, 2 la chiéu rdng pic trén truc thdi gian cla pic 2, tinh bang giay.

8 Lay mau va xtr ly mau truéc
8.1 Nhirng yéu cau chung

8.1.1 Diéu quan trong |a phong thi nghiém phai nhan duoc mau thuc su dai dién va khéng bi hdong

ho&c thay d&i khi van chuyén, luu gili. LAy mau khoéng thudc tiéu chuan nay.
8.1.2 Dung binh thdy tinh hay polyetylen sach dé |14y mau.

8.1.3 Sau khi 18y mau can diéu chinh pH d&n 10 + 0,5 bang dung dich natri hydroxit (5.5).

Chu thich — Cha y phong nhiém ban CI~ khi dung céac dién cuc do pH.

8.1.4 Sau khi chuyén mau dén phong thi nghiém, loc mau qua mang loc (¢ 16 0,45 um) dé tranh hap

phu clia cac anion |&n hat rdn hoac tranh vi khuin chuyén hoéa céac anion.

8.1.5 N&u khong phan tich ngay dugc thi 8n dinh mAu da loc bing cach lam lanh (2 °C dén 6 °C) hoc
®«ng I'nh (- 16 °C ®In — 20 °C ) vi bflo ®m r»ng c,ch npy kh«ng Ynh h=ng ®In kIt quT.

8.1.6 §i tr.nh kit tia trong khi ph©n tYch do thay ®i pH gOy ra, cn kilm tra pH tr-c khi tifm mu, ®ilu

chAnh pH cia mu vy dung dPch rdéa gifli nlu cn (5.11).

8.1.7 TrZc khi tifm vgo m_y cnlc mu mt In n+a qua mung (¢10,45 um) ® lo'i hit h't r3%n nlu &.

2w, va w, |a day cla tam giac can |dy bang 4 1an d6 léch chuin cla pic Gauss.

13
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8.1.8 Tr.,nh ®i mpngc lum « nhilm mu (thY df cn tr,ng mungc b»ng mu vy B phn qua’c ®u tign).

8.1.9 NZc bb « nhilm bi chAt h=u c- & thi lum King ¢t t.ch. N&n pha lo-ng mu nZc vpc qua pha kh«ng
ph©n céc [thY di polyvinylpyrolidon, 6.1 h)] tr=c khi tigm rﬁu(9.2).

8.1.10 X6 ly dung dbch tr34ng (5.15) vp c,c dung dPch hiOu ch(Jn (5.14) gving nh— x4 ly mu.

8.1.11 Tilp fic theo 8.2 nlu thAy méc clorua hoc bromua cqin tr viOc x,c ®Pnh clorit vy clorat.

8.2 Xoély mu tr-c trong tr-ang hp mac clorua vp bromua cao
Nlu clorua hoc bromua’ méac mu ® ph©n gifi pic kh«ng chAp nhn ®-c (xem ®ilu 7) thx phli gifim nng ®
b»ng c,ch déng cationit nh- sau:

a) phalo-ng mu nlu E:n, di qua cationit d'ng Ag® [6.1 )] ®i lo'i c.c halogenua khi rﬁu;

b) di n-cc qua cationit d'ng H® [6.1 j)] ®i lo'i ion b'c hBa tan trong dung dbch;

c) Ium s%c ky mu ®- x6 ly theo ®ilu 9;

d) xé ly dung dbch tr¥ng (5.15) v c,c dung dPch hiOu chun (5.14) t—-—-ng ta.

9 C.ch tiln hpnh

D4t hé théng sac ky ion (6.1) theo huéng dan cta hang san xuat (may chi sén sang lam viéc khi dudng
nén 6n dinh). Tién hanh chudn héa nhu 9.1. Do mau va dung dich trdng (5.15) nhu 9.2.

9.1 Chuan hoa

Tiém cac dung dich hiéu chudn. Dinh vi tri cac pic anion bang cach so sanh thdi gian luu véi cac dung
dich tiéu chudn (xem 5.14). Chu y réng thdi gian luu c6é thé phu thuéc néng dd va thanh phan mau.

Dung dién tich pic (hodc chiéu cao) dé tinh néng dd anion.

Chuén hoa lan dau va déu dan sau dé can Iap ham chuédn [xem TCVN 6661-1: 2000(ISO 8466-1)] nhu sau:
9.1.1 Chuén bi cac dung dich hiéu chuan theo 5.14.
9.1.2 Phan tich cac dung dich hiéu chudn b&ng sac ky.

9.1.3 Dung cac s6 liéu nhan dudc dé tinh dudng hdi qui tuyén tinh. Loai bd néu khong tuyén tinh (tiéu
chuén tuyén tinh xem & TCVN 6661-1: 2000 (ISO 8466-1). Céng thic (2) (ham chuén) dung cho ion th i:

® Trang bang nudc (diéu 5) trudc khi dung.

14
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Y= bip + ag (2)

trong dé

Y, lagia tri do dudc, 1a dién tich hay chiéu cao pic, biéu dién bang microvon gidy hodc milimet;
b, 1a d6 déc ham chudn, thi du mme I/mg; pV e s e I/mg;
o la ndng dd khai lugng cla ion i, tinh bang miligam trén lit;

a, la diém ham chudn cit tung do (dung dich tréng), tinh bang milimet hodc microvon giay.

9.1.4 Sau d6 kiém tra tinh dung dan lién tuc ca ham chuén (9.3).

9.2 Do miu dung qui trinh hiéu chuin hoa (phuong phap thém chuan)

Sau khi thiét 1ap ham chuén, tiém mau da xu ly trudc (diéu 8) vao may sic ky va do pic nhu trén (diéu 9).

N6i chung, phai dung cot trudc, dac biét 1a khi mau bi 6 nhiém bdi cac chat hitu co (8.1.9) dé bao vé cot
tach. C6 hai loai cot trudc c6 thé dung: cot chira cling loai nhua nhu cot tach hodc cot nhéi polyme 16 16n
(6.1).

Né&u néng d6 cla mau vuot qua day chuén thi pha lodng mau dé phan tich. D6i khi phai thiét lap mot

ham chuan riéng cho khoang néng dé thap.

Né&u thanh phan mau anh hudng thi dung phuong phap thém chudn dé bao dam két qua (so sanh thoi

gian luu cGa mau thém va mau khéng thém).

Do dung dich trédng (5.15) bang céach tuong tu.

9.3 Kiém tra tinh dung dan cGa ham chuin

Dé& kiém tra tinh dung dan clia ham chuén, do t6i thiéu hai dung dich hiéu chudn cé cac néng do khac
nhau & phan gidi han dudi va phan gidi han trén cla khoang lam viéc. Can lam diéu dé sau khi da dat
may (diéu 9) va it nhat sau mdi loat mau (9.2), nhung trong moi trudng hdp, sau 20 phép do hodc 5

phép do ampe met thi phai kiém tra tinh dung dan cGa ham chuén.

Tinh néng dd cac dung dich hiéu chuén da phan tich dung ham chudn ngudc [xem diéu 10, cong thic
(3)]. Néng d6 phai ndm trong khoang tin cay. N&u ham chudn khéng dung, thuc hién chudn hoa méi
(9.1).

10 Tinh toan

Tinh néng dd p, tinh bing miligam trn lit, cia c.c anion trong dung dbch déng didn tYch pic hoc chilu

cao pic vy hum chun ng—c (3) (9.1.3):

15
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_ Yi— &
p= —bi (3)

Cac dai lugng giéng nhu cong thic (2)
Phai tinh d&€n moi budc pha loang.
11 Biéu thj két qua

K&t qua dudc bao cao nhiéu nhat vdi hai s6 cd nghia.

Thi du:
Clorat (CIO ;) 0,050 mg/I
Clorua (CI) 35 mgl/l
Clorit (CIO,) 0,15 mg/l

12 Bao cao két qua

B&o céo két qua can it nhat nhiing théng tin sau:
a) trich dan tiéu chuén nay;
b) nhan dang mau nuéc;
c) biéu dién ké&t quéa theo diéu 11;
d) cac x{ ly mau truéc, néu cé;

e) cac diéu kién sic ky: loai may va cét, kich thudc cot, téc dd rira giai, loai detector va cac thdong s6

cla detector;
f) phuong phap dung dé danh gia (dién tich hay chiéu cao pic);
g) tinh toan két qua (ham chuan tuyén tinh, phuong phap thém chuan);

h) moi su sai khac véi phuong phap nay va moi tinh huéng cé thé &nh hudng dén két qua.

16
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Phu luc A
(tham khao)
Thir lién phong thi nghiém

M6t phép thir lién phong thi nghiém dudc t6 chiic 6 Bic nam 1996 v6i cac phong thi nghiém cla Phap
va Dlc tham gia. Nhiéu may va cac diéu kién phan tich phu hop véi cac théng sé chat luong qui dinh

theo phuong phap trong tiéu chudn nay da dugc dung.
Vé thanh phan mau xem & bang A.1.
S6 liéu théng ké két qua trinh bay trong cac bang A.2 dén A.4.

Hé s& do léch clia phuong phap V,, (thu dudc tir nhitng ham chuén xay dung tuong tu nhu mé ta 6 9.1)
dudc trinh bay trong bang A.5. Cac so liéu cla su th( lién phong thi nghiém nhan dudc tir cac phong thi
nghiém nam 1996 & Dc.

Bang A.1 — Thanh phan mau

M3 s& clia mau
1va2 3vad 5va6 7vas
Théng sé Thanh phan mau
Nudc tdng Nudc uéng | Nudc sdéng | Nudc bé boi
hop

Dung lugng kiém (mmol/l) 0,09 0,39 1,24 0,12
Dung lugng axit (mmol/l) 0,22 2,75 3,79 0,29
>(Ca?* + Mg#) (mmol/l) 0,61 7,7 10,6 0,82
Hydrocacbonat (mg/l) 13,3 167,3 231,2 17,8
Florua (mg/l) 0,12 0,25 0,13 0,05
Clorua (mg/l) 16,1 59,5 68,4 80,2
Nitrat (mg/I) 18,5 4,8 21,8 11,6
Phosphat (mg/l) 0,27 0,05 0,48 0,12
Sunfat (mg/l) 35,1 81,7 58,9 15,7
Bromua (mg/l) 0,21 0,06 0,08 0,005
Clorat (mg/l) 0,08
Clorit (mg/l)
Natri (mg/l) 21,5 82,5 82,1 15,1
Kali (mg/l) 31,7 3,6 4,5 2,5
Magié (mg/l) 23,0 14,8 12,1
Canxi (mg/l) 14,1 52,1 26,3

17
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DOC (mg/l) 0,27 0,52 0,95 0,7
Bang A.2 — Sé liéu théng ké cho clorat
Miu | Thanhphan | N | L |KA | M x WFR | Sr CVq s, cV,
| molt | met e | mgn |y | mgh | g
%
1 | Nuéctdnghop | 84 | 21 | 0,0 | 0,080 |0,0752 | 94,0 |0,0171 | 22,77 | 0,0060 | 8,01
2 | Nuéctdnghgp | 80 |20 |0,0 | 0,200 |0,1830 | 91,5 |0,0381 | 20,84 | 0,0156 | 8,50
3 | Nuéc uéng 79 |20 9,2 | 0,091 |0,0902 | 99,1 {0,0165 | 18,31 | 0,0091 | 10,08
4 | Nuéc uéng 87 |22 |1,1]0,210 |0,2001 | 95,7 |0,0455 | 22,63 | 0,0200 | 9,97
5 | Nudc song 79 |20 [6,0 | 0,080 |0,0754 | 94,2 |0,0172 | 22,87 | 0,0067 | 8,94
6 | Nudc song 84 |21 0,0 | 0,200 |0,1827 | 91,4 |0,0440 | 24,08 | 0,0131 | 7,17
7 | Nudc bé boi 88 |22 (0,0 | 0,159 |0,1438 | 90,4 |0,0266 | 18,50 | 0,0140 | 9,74
8 | Nudc bé boi 87 |22 (0,0 | 0,280 |0,2672 | 954 |0,0468 | 17,51 | 0,0203 | 7,60

N la sb gia tri phan tich
L 14 s6 phong thi nghiém tham gia

KA, la phan tram gia tri loai bd tir cac xac dinh 1ap

Xt la gia tri théng 1& clla mau nuéc, xac dinh bang phuong phap déi chiing
- la gia tri trung binh

WFR 12 d6 tim thy (%)
s.  1ado lech chudn tailap
CV, lahé s6 dé lech tai lap
s, la do léch chuan lap lai

CV, lahé s6 do léch Iap lai

Chu thich — Cac mau dugc thém CIO ;, CIO,, NO;, B™ tir dung dich tiéu chudn hén hgp.
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Bang A.3 — Sé liéu théng ké cho clorua
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Miu | Thanhphan | N | L | KA, | X WFR | Sk | CVi| s | cv
% | M| mI g | mgn | o | man | g
1 Nudc téng hop 104 | 26 0,0 |16,100 (16,2308 | 100,8 |0,8369 | 5,16 |0,2989 | 1,84
2 Nudc tng hop 104 | 26 0,0 (16,100 |16,3244 | 101,4 |0,8763 | 5,37 |0,3320 | 2,03
Y 96 | 24 7,7 159,500 |59,6099 | 100,2 |1,9158 | 3,21 |0,7913 [ 1,33
3 Nuéc udng
Y 91 | 23 | 12,5 |59,500 |59,5080 | 100,0 |{1,5999 | 2,69 |0,5776 | 0,97
4 Nudc udng
P 95 | 24 8,7 |68,400 |68,4916 | 100,1 |1,9975 | 2,92 |0,8017 1,17
5 Nudc sbng
6 NUGC S6 100 | 25 3,8 |68,400 |68,2539 | 99,8 |2,0774 | 3,04 |0,9878 | 1,45
uGc sdng
7 Nu6e bé boi 104 | 26 | 0,0 80,200 {79,6175 | 99,3 |[3,3315 | 4,18 |1,6512 | 2,07
8 NuGe bé boi 91 | 23 | 12,5 80,200 | 79,5848 | 99,2 [1,9850 | 2,49 |1,0022 | 1,26
Chu thich 1 — Céac ky hiéu xem bang A.2.
Cha thich 2 — Cac mau dugc thém CIO 5, CIO,, NO;, Br t&r dung dich tiéu chudn hén hop.
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Bang A.4 — Sé liéu théng ké cho clorit

Mau Thanh phan N L | KA, | Href x WFR | SR CVy S, CvV,

% mg/l | mgl/l % mg/l % mg/| %
1 Nudc téng hgp 92 |23 | 8,0 |0,100 |0,1054 (105,4 |0,0214 |20,27 |0,0059 |5,64
2 | Nuéc téng hop 88 |22 |12,0 |0,300 |0,3079 (102,6 |0,0266 |8,64 |0,0082 |2,66
3 | Nu6c udng 80 |20 |13,0 |0,100 |0,1248 |124,8 |0,0506 (40,51 |0,0088 |7,05
4 | Nudc udng 76 |19 |17,4 |0,300 |0,3214 |107,1 |0,0467 (14,54 |0,0103 |3,20
5 | Nudc séng 80 |20 |13,0 |0,100 |0,1116 |111,6 |0,0368 (32,99 |0,0059 |5,27
6 | Nudc séng 75 |19 |18,5 |0,300 |0,3113 [103,8 |0,0375 (12,06 |0,0123 |3,96
7 | Nuéc bé bai 91 23 | 8,1 0,100 |0,1012 |101,2 |0,0291 |28,74 |0,0058 |5,75
8 | Nuéc bé bai 8 |22 |13,1 |0,300 |0,3004 (100,1 |0,0293 |9,75 |0,0081 |2,71

Chu thich 1 — Céac ky hiéu xem bang A.2.

Cha thich 2 - Cac mau dugdc thém CIO 5, CIO,, NO 5, Br tir dung dich tiéu chu&n hén hgp.
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Bang A.5 — Panh gia hiéu suat qua hé sé doé léch cua phuong phap (V,.)

Anion Khoang cua V,, Khoang lam viéc dugc kiém tra
% mg/I
Clorat (CIO) 0,57 dén 3,9 0,03 dén 0,30
1,1 dén 3,2 0,1 dén 1,0
Clorua (CI") 0,21 dén 3,6 10 dén 100
Clorit (CIO) 0,61 dén 4,2 0,05 dé&n 0,50
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Phu luc B
(tham khao)
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