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TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 6494-2 : 2000

Chat luong nuéc — Xac dinh cac anion hoa tan bang sac ki I6ng ion

Phan 2: Xac dinh bromua, clorua, nitrat, nitrit, orthophosphat

va sunphat trong nuéc thai

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

Part 2: Determination of bromide, chloride, nitrate, nitrite, orthophosphate and sulfate in

waste water

1 Pham vi ap dung

1.1 Khai quat
Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh cac anion bromua, clorua, nitrat, nitrit,
orthophosphat va sunfat hoa tan trong nuéc thai.

Khoang néng dé lam viéc néu & bang 1 c6 thé thu dugdc véi x ly mau trudc thich Gng (thi du pha
lodng) va dung detector dd dan (CD) hoac detector UV.
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Bang 1 - Khoang néng dd lam viéc cta phuong phap phan tich

Sunfat (SO7%)

Anion Khoang néng dd lam viéc Phat hién
mg/| do béng tlr ngoai (UV)truc tiép

Bromua (Br) 0,05 dén 20 CD hoac UV (200 nm dén 215 nm)
Clorua (CI") 0,1 dén 50 CD
Nitrat (NO3) 0,1 dén 50 CD hoac UV (200 nm dén 215 nm)
Nitrit  (NO3) 0,05 dén 20 CD hoac UV (200 nm dén 215 nm)
Orthophosphat (PO%") 0,1 dén 20 CD

0,1 dén 100 CD

Chu thich — Khoang lam viéc bi giéi han bdi dung lugng trao ddi clia cot.

1.2 Can tré

1.2.1 Cac axit hitu co nhu monocaboxylic hodc dicacboxylic c6 thé can trd viéc xac dinh cac anion vé co.

1.2.2 Trong dung dich rira gidi dugc dém (thi du cacbonat / hydrocacbonat) viéc xac dinh sé& khéng

bi anh hudng béi pH mau tir 2 dén 9.

1.2.3 Su chénh Iéch néng d6 16n gitta cac anion Br, CI", NO3, NO;, PO? va SO% co thé dan
t6i can tré qua lai 1an nhau do chdng tach nhau ra khédng di. Néng dé néu trong bang 2 l1a néng dé
dién hinh dé do bang detector d6 dan hosc detector UV, véi thé tich mau 50 pl khéng xuat hién can

trd nao. S6 liéu da cho chi dung khi dap ng cac yéu cau vé cot (xem diéu 6). Florua & néng dé cao

c6 thé can trd viéc xac dinh clorua.
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Bang 2 — Can tré qua lai cla cac anion

[Po béng d6 dan (CD) va UV truc tiép]

Ty s6 cua néng dod ion tan va ion can Néng dé téi da clia ion can trd c6 thé
tré chap nhan dugc " mgl/l

Br/CI” 1:500 CI- 500
Br/PO% 1:100 PO 100
Br/NO; 1:50 NO; 100
Br/SO% 1:500 so? 500

Br/SO2 1:50%
CI'/NO;, 1:50 NO, 5
CI/NO; 1:500 NO;, 500
cI/SO% 1:500 so? 500
NO; /Br 1:100 Br- 100
NO; /cI” 1:500 (CD) cr 500
1:2 000 (UV) cr 500
NO;/SO?{ 1:500 (CD) SOi' 500
1:1 000 (UV) S0? 500

4

NO;/S0? 1:50%
NO,/cr 1:250 (CD) CI” (CD) 100
1:10 000 (UV) Cl™ (UV) 500
NO,/PO¥ 1:50 POY 20
NO,/NO; 1:500 NO; 500
NO'Z/SOi' 1:500 (CD) SOi' 500
1:1 000 (UV) SO2 500
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Bang 2 (két thuc)

Ty s cta ndng do ion tan va ion can tré Néng dé t3i da cia ion can trd c6 thé
chap nhan dugc " mg/l
F)()'f1 /Br 1:100 Br 100
PO% /oI 1:500 cr 500
PO2/NO; 1:500 NO; 400
3_ - . -
PO%/NO, 1:100 NO, 100
3- 2- - °-
po4 /304 1:500 SO4 500
3- 2- -502)
PO, /1S0O; 1:50
SOi /CI 1:500 Cl 500
2_ - . -
SO7/NO; 1:500 NO; 400
2- 2- -502
SO, /SO; 1:50
2- 2- .
S0%/8,02 1:500
) 1:500
SO,/
1) Pha lodng mau néu néng dd chat can trd vuot qua gia tri da cho.
2) Khico NOj, viec xac dinh SO, Iuén ludn bi can trd.

1.2.4 Noéng do6 cao cla iodua ho3c thiosunfat cé thé gay can trd viéc xac dinh sunfat.
Quan hé SO% /1 hoac SO%/S,0% hoac1/S,0% =1:> 500.

Su can trd qua lai 1an nhau cac anion nhu Br, CI, NOj, NO;, POi', va SO,% c6 thé thay, nhat 1a

khi c6 sunfit, thai gian Iuu clia ion sunfit phu thudc vao d6é nhay cla cot tach dudgc dung. Cac anion

v6 cd nhu floborat ho&c clorua ciing c6 thé can tré su xac dinh cac ion da néu trén.

7

Chu thich 1 — Su phan dinh mét vai anion (thi du nitrit) hodc su phat hién chat can tré (thi du axit béo) cé

thé lam dé dang bang cach dung detector do6 dan va detector-UV néi ti€p nhau.

Su lién két anion (thi du Cl /1 ) khéng dudc néu trong bang 2, sé khong can tré trong khodng néng
ddé ap dung da dudc qui dinh.
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Cac hat rdn va cac chat hitu co (nhu dau khoang, cac chat tay r(ra va axit humic) lam giam tuéi tho

cla cot tach va can dudc tach trude khi bat dau phan tich (xem diéu 7).

lon sunfua c6 thé gay sai s6 khi xac dinh sunfat, nén loai truéc (82_ ) theo diéu 7.

2 Tiéu chuan trich dan

ISO 5667-1:1980 Chat luong nuéc — LAy mau — Phan 1: Huéng dan lap chuong trinh 18y mau.
TCVN 5992: 1995 (ISO 5667-2:1991) Chat luong nudc — LAy mau — Hudng dan ki thuat I1dy mau.
TCVN 5993: 1995 Chat luong nudc — Lay mau — Huéng dan bao quan va x& ly mau.

TCVN 6661-1: 2000 (ISO 8466-1:1990) Chét lugng nuéc — 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 chuén tuyén tinh.
TCVN 6494-1: 1999 (ISO 10304-1:1992) Chat lugng nuéc — Xac dinh florua, clorua, nitrit,

orthophosphat, bromua, nitrat va sunfua hoa tan béng s&c ki 16ng ion — Phan 1: Phuong phap dung cho

nudc it 6 nhiém.
3 Nguyén tac

S&c ki 1dng tach cac anion nhd cot tach. Pha tinh 1a anionit va pha ddng théng thudng 1a dung dich
nudc clia mudi cha cac axit yéu don chlc va da chic ( dung dich rira giai, xem 4.17). Detector do do
dan va UV dudc dung trong tiéu chudn nay. Khi dung detector do d6 dan, dung dich rlra giai can
phai c6 dd dan dd thap. Vi thé&, detector do dd dan thudng két hop véi thiét bi nén (thi du cationit),

né lam gidm d6 dan cla dung dich rlra giai va chuyén cac anion dudc tach thanh axit tuong Gng.

Detector UV hoac do truc tiép dd hap thu (xem bang 1) hoac khi anion khéng hap thu trong vung td
ngoai thi do d6 gidm hé&p thu cGa nén gay ra bdi su hdp thu UV cla dung dich rira giai (do gian ti€p).
Khi do gian tiép, budc séng phu thudc vao thanh phan dung dich rlra giai.

Néng dé cac anion dudc xac dinh bang dudng chuén. Trudng hop riéng c6 thé yéu cau chudn héa bang
phuong phap thém chuén.
Né&u khéng dung thiét bi nén thi dd dan cha dung dich rira gidi can phai thap.

Chu thich 2 — Tai liéu tham khao vé ki thuat phan tich nay duoc tom tat & phu luc A cla TCVN 6494-1: 1999
(ISO 10304-1: 1992).

4 Thudc thi

Chi dung céac thudc thi tinh khiét phan tich. Can chinh xac dén 1 % khéi luong. Nu6c can cé dd dan
dién < 0,01 mS/m va khéng chita chat rén |0 Iing 16n hon 0,45 pm. Su ting d6 dan dién do hap thu

cacbon dioxit khéng can tré viéc xac dinh.
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4.1 Natri hydrocacbonat (NaHCO,).

4.2 Natri cacbonat (Na,CO,).

4.3 Kali hydrophtalat (C;H;0,K).

4.4 Natri tetraborat (Na,B,0,.10H,0).

4.5 Axit gluconic, w(CzH,,0;) = 50 % (V/V), dung dich nuGc.

4.6 Metanol (CH,OH).

4.7 Liti hydroxit (LiOH).

4.8 Glycerin (C;H;0,).

4.9 Acetonitril (CH,CN).

4.10 Kali hydroxyt (KOH).

4.11 Natri bromua (NaBr).

4.12 Natri clorua (NaCl).

4.13 Natri nitrat (NaNO,).

4.14 Natri nitrit (NaNO,).

4.15 Kali dihydrophosphat (KH,PO,).

4.16 Natri sunfat (Na,SO,).

4.17 Dung dich rira giai

Phu thudc vao loai cot tach va detector, nhiéu dung dich rifa giai dugc dung. Can theo huéng dan
clGia hang san xuat dé chon chinh xac thanh phan chét rra giai. Thanh phan dung dich rita giai dugc

miéu t4 6 4.17.1 va 4.17.2.2 chi la thi du. Chon thuéc thr dung dé chuan bi dung dich rlra giai cho & 4.1
dén 4.10.

Can loai khi cac dung dich rira gidi hoac chuan bi dung dich rita gidi bang cach diung nudc da loai
khi. Can dung bién phap dé tranh hap thu khi trong qué trinh van hanh (thi du thdi heli). Gilr dung

dich rlra giai trong t6i va c( hai dén ba ngay lai thay dung dich méi dé tranh vi khuan va tio phat trién.
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4.17.1 Thi du vé dung dich rira giai ddi véi sac ki ion dung ky thuat nén

DPé dung ki thuat nén, natri hydroxyt va cac dung dich muéi ctia axit phan ly y&u nhu natri cacbonat/

natri hydrocacbonat, natri hydrocacbonat/natri tetraborat cé thé dugc dung.

4.17.1.1 Dung dich natri cacbonat/natri hydrocacbonat (NaCO;/NaHCO; ) dam dac
Thém dung dich nay vao mau la rat t6t cho x& ly mau trudc va chudn bi dung dich rlira gidi (xem
4.17.1.2).

Hoa tan 25,4 g natri cacbonat (4.2) va 25,5 g natri hydrocacbonat (4.1) trong binh dinh méc 1000 ml

bang nudc (xem doan dau cla diéu nay) va dinh miic bang nudc.
Dung dich nay chiéra 0,24 mol/l natri cacbonat va 0,3 mol/l natri hydrocacbonat va bén trong nhiéu
thang néu gilr & 4 °C dén 6°C .

4.17.1.2 Dung dich rira giai natri cacbonat/natri hydrocacbonat (Na,CO,/ NaHCO,)

Dung dich r&a giai sau dung dé xac dinh don bromua, clorua, nitrit, orthophosphat va sunfat.

Lay 50 ml dung dich (4.17.1.1) vao binh dinh mdc 5 000 ml réi thém nudc dé€n vach (xem doan dau

diéu nay).

Dung dich chira 0,002 4 mol/l natri cacbonat va 0,003 mol/l natri hydrocacbonat.
4.17.2 Thi du vé dung dich rira giai doi véi sac ki ion khong dung ki thuat nén

Trong s3c ki khéng dung thiét bi nén, cac dung dich muéi (thi du kali hydrophtalat, axit
p-hydroxybenzoic, natri borat/natri gluconat va natri benzoat) dudc st dung. Cac dung dich c6 thé
duoc thém, vi du rugu. Néng dd cac mudi thudng tir 0,000 5 mol/l d&n 0,01 mol/l. Dung dich rlra giai
dam dac dudc chuin bi nhu mé ta trong 4.17.2.1.1 va 4.17.2.1.2. Cha y r&ng m6t vai dung dich kiém
clia cac mudi da néu la khong bén. Diéu chinh pH cla dung dich rlra giai sau khi pha.

4.17.2.1 Pha ddng dung cho anionit trén nén silicagen

Sac ki dung cét nhéi silicagen, chi dung dung dich rira gidi c6 pH tir 1,5 dén 6,5.

4.1.7.2.1.1 Dung dich kali hydrophtalat dam dac

Thém dung dich nay vao mau lam thuan Igi cho viéc x{ Iy mau truéc va chuan bi dung dich rlra giai
(4.17.2.1.2).

Hoa tan 20,5 g kali hydrophtalat (4.3) trong binh dinh miic 1 000 ml bang nudc va thém nuéc dén vach.

Dung dich chira 0,1 mol/l kali hydrophtalat va bén khéa lau néu gilr 6 4 °C dén 6 °C .

4.17.2.1.2 Dung dich rira giai kali hydrophtalat

Dé xac dinh don clorua, nitrat, nitrit, orthophosphat va sunfat, dung dich rira giai sau day 1a tét.
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L4y 100 ml dung dich (4.17.2.1.1) vao binh dinh m&c 5000 ml. Thém 500 ml metanol (4.6), pha
lodng bang nudc (xem doan dau diéu nay), diéu chinh pH 5 bang kali hydroxit (4.10) va dinh mc.

Dung dich chira 0,002 mol/l kali hydrophtalat va 10 % (V/V) metanol.

4.17.2.2 Dung dich rira giai dung cho anionit polyme
Dung dich r&ta giai axit hay kiém déu cé thé ding cho séc ky 1dng ion véi anionit 1a polyme.

Thi du dung dich rira giai axit dién hinh la dung dich ch(ra kali hydrophtalat. Dung dich rira giai bazo

la dung dich chilra p-hydroxybenzen hoac natri borat/natri gluconat.

Dé xac dinh don clorua, nitrat, orthophosphat va sunfat, dung dich rira giai natri borat/ natri gluconat to

ra rat té6t. N6 dudc pha nhu sau.

Cho 0,85 g natri tetraborat (4.4) va 0,22 g liti hydroxit (4.7) vao trong binh dinh mdc 5 000 ml. Thém
0,6 ml axit gluconic (4.5), 3,1 ml glyxerin (4.8) va 600 ml acetonitril (4.9). Binh m{c bang nudc.

4.18 Dung dich géc
Pha cac dung dich géc cho ting anion: bromua, clorua, nitrat, nitrit, orthophosphat va sunfat, néng
do p chia 1000 mg/l.

Hoa tan nhiing lugng thich hop cla tiing chat nhu trong bang 3 trong binh dinh mdc 1 000 ml bang
mot it nuGc. Thém nudc dén vach. Cac dung dich nay bén nhiéu thang néu gilr & 4 °C dén 6 °C.

C6 thé mua céac dung dich ngoai thi trudng c6 ndng dd thich hgp.

Chu thich 3 — Nitrit da bi oxi héa dé&n nitrat, do d6 dung dich tiéu chuén nitrit phai chudn bi ngay trong

ngay dung.
Bang 3 — Khai lugng phan chat va xt ly truéc ddi véi dung dich géc
XU ly truéc bing say "
Anion Mudi Khdi lugng Thai gian Nhiét do
g h °C
Bromua NaBr 1,287 7 6 105
Clorua NaCl 1,648 4 2 105
Nitrat NaNO;, 1,370 7 24 105
Nitrit NaNO, 1,499 8 1 105
Phosphat KH,PO, 1,433 0 1 105
Sunfat Na,SO, 1,479 0 1 105
1) D& ngudi trong binh hit 4m sau khi say.

4.19 Dung dich tiéu chuan hdn hgp

4.19.1 Dung dich tiéu chuin hén hop |

10
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Néng d6 cta dung dich nay nhu sau:

p(Br~, NO,, POY ) = 10 mgl/I

p( CI, NOj, SO%) =100 mg/l.
Dung pipet hat nhitng thé tich da cho trong bang 4, cho vao binh dinh méc 100 ml, thém nuéc dén
vach muc.

Gilr cac dung dich nay trong binh polyetylen. N&u gilr 8 4 °C dén 6 °C cac dung dich nay bén trong

mot tuan |&.

Bang 4 - Thé tich cac dung dich gdc dé pha dung dich tiéu chuin hén haop |

Anion Dung dich goc Néng dé anion
ml mg/I
Br 1 10
ClI- 10 100
NO, 10 100
NO, 1 10
POf{‘ 1 10
Soi- 10 100

4.19.2 Dung djch tiéu chuan hén hop Il

Néng d6 cla dung dich nay nhu sau:
p(Br-, NO,, POY) =1 mg/l
p(CI, NO;, SO%) =10 mgll.

Dung pipet hat 10 ml dung dich tiéu chuén hén hop | (4.19.1) cho vao binh dinh méc 100 ml va thém

nuGc dén vach.
Gilr dung dich trong binh polyetylen.

Dung dich chi bén hai ngay, ké céa khi giir & 4 °C dén 6 °C.
4.19.3 Dung dich tiéu chuan hén hgp lil

Néng d6 cla dung dich nay nhu sau:

p(Br-, NO,, POY) =0,1 mg/l

p(CI", NO3, SO%)=1,0 mg/l.

11
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Dung pipet hat 1 ml dung dich tiéu chudn hén hop | (4.19.1) cho vao binh dinh méc 100 ml va thém

nuGc dén vach.
Nén gilr dung dich trong binh polytetrafloetylen-hexafluor-propylen (FEP) hoac polyetylen day (PE-HD).

Dung dich khéng bén. Chi pha trong ngay dung.

4.20 Dung dich hiéu chuin anion

Tuy theo néng dé anion du ki€n trong mau, dung dung dich géc (4.18) hoic cac dung dich tiéu
chuén hén hop |, Il va lll (4.19.1 dén 4.19.3) d& chudn bi nam dé&n mudi dung dich hiéu chuén phu
kin day néng dé du dinh lam viéc.

Thi du, dé& pha loang dung dich tir 0,1 mg/l dén 1,0 mg/l Br, NO;, POZ' va tr 1 mg/l dén 10 mg/l

cl, NO;, SOi' thi lam nhu sau: Dung pipet hat vao mét day binh dinh mdac loai dung tich 100 ml :

1ml, 2ml, 3ml 4ml, 5ml, 6 ml, 7 ml, 8 ml, 9 ml va 10 ml dung dich tiéu chuan hén hop | (xem

4.19.1), dinh miic bang nudc va thém 1 ml dung dich rita gidi dam dac (xem 4.17).

Viéc thém 1 ml dung dich rira giai (4.17.1.1 va 4.17.2.1.1.) lam gidm ndng dd cac dung dich hiéu
chuén. Tuy nhién, su léch nay dudc bu bang cach x{ ly mau tuong tu (xem diéu 7).

Céc dung dich hiéu chuén can dudc pha trong ngay dung.

Néng d6 cac dung dich hiéu chuan nay dudc trinh bay trong bang 5.

Bang 5 - Néng db cac dung dich hiéu chuan

Anion Néng dd cac dung dich chuan

mg/I

Khoang lam viéc 0,1 mg/l dén 1,0 mg/I

Br- 0,1;0,2;0,3; 0,4; 0,5; 0,6; 0,7; 0,8; 0,9; 1,0
NO'2 0,1;0,2; 0,3;0,4;0,5;0,6; 0,7; 0,8; 0,9; 1,0
poi- 0,1;0,2;0,3; 0,4; 0,5; 0,6; 0,7; 0,8; 0,9; 1,0

Khoang lam viéc 1,0 mg/l dé€n 10,0 mg/I

CI- 1,2;3;4;5;6;7;8;9; 10
NO; 1;2;3;4;5;6;7,8;9; 10
SOi' 1;2;3;4;5;,6;7,8;9; 10

4.21 Dung dich trang

12
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L&y binh dinh mic loai dung tich 100 ml, dinh mi{c bang nuéc réi thém 1 ml dung dich rira giai
(4.17.1.1 hoac 4.17.2.1.1).

5 Thiét bi, dung cu

Cac thiét bi thong thudng trong phong thi nghiém va:

5.1

Hé théng séc ki ion, phu hdp véi yéu cau chat lugng & diéu 6. N6i chung, phai gém nhiing bd

phan sau (xem hinh 1).

Tiém mau

Dung dich | ] Bom

Detector | 3| Thai

ra giai
Cot truée Cot tach
BG ghi
Hinh 1 — So dé nguyén ly hé théng sac ki ion
5.1.1 Hé théng sic ki trao ddi ion, gém nhiing phan sau:

binh chira dung dich rira giai;

bom c6 d&c tinh cho HPLC (sé&c ki ion hiéu suat cao);

hé théng tiém mau vao vong mau (thi du vong mau 50 pul);

cot truée (xem 7.2);

cOt tach vai hiéu suét tach dugc yéu cau (xem diéu 6);

detector dd dan, c6 ho&c khdng cé thiét bi nén va, hoic detector UV;

thiét bi ghi (thi du bo tich phan vGi vé va in).

Cac thiét bi bd sung

t0 say;
binh hat 4m:;
binh dinh mic, dung tich 100 ml, 1 000 ml va 5 000 mi;

binh dinh mic bang chéat déo, dung tich 100 ml, diing cho cac néng dé thap (thi du < 0,1 mg/l);

13
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— pipet chia d6 tir 1 ml d€n 10 ml hodc bom tiém microlit;
— may loc mang c6 mang loc ¢& 16 0,45 um;

— 6ng chiét pha ran véi pha tinh khéng phan cuc dé x& ly tru6c mau (thi du RP C 18 hoac
polyvinylpyrolidon).

6 Yéu ciu chat luong cua cot tach

Cot tach la phan co ban cla hé théng sac ki ion. Khd nang tach clia né phu thudc vao nhiéu théng
s6 hoat déng, nhu vat liéu cot va loai dung dich rira giai.

Trong pham vi tiéu chuén nay, chi dung nhitng cot tach nao cé thé tach dudc tat ca 6 anion (Br,
cl, NO;, NO;, PO%va SO%) & néng a6 mbi thir 1 mg/l (xem hinh 2). N&u chi vai anion trong

hinh 2 c6 thé dudc xac dinh thi cot chi dung cho cac anion dé. BGi vay, dd phan giai R cua pic
(peak) khéng dudc nho hon 1,3 [xem cong thic (1) va hinh 3].

Tinh d® phan giai R cla cap pic (peak) 2 va 1 bang cong thic

2(tR2 _tRl)
W, + W, e (1)

RZ,1 =
trong do:
tz1 la thdi gian luu cla pic (peak) 1, tinh bang giay;
tz, lathoi gian luu cla pic (peak) 2, tinh bang giay;
W, la chiéu réng cla pic (peak) 1, tinh bang giay;

W, 1a chiéu rong cla pic (peak) 2, tinh bang giay.

7 Lay mau va x&r ly mau truéc

Phai |8y mau thuc su dai dién va mau khéng bi hdng hoac bi bién déi khi van chuyén, luu gilr. Lay
mau khéng qui dinh trong tiéu chuén nay.

Dung binh polyetylen sach dé 18y mau.

Tién hanh phan tich cang nhanh cang tét sau khi Idy mau. N&u khong thé dudc thi loc mau qua
mang loc va gilt & 4 °C dén 6 °C ho&c lam déng lanh mau & — 16 °C dén — 20 °C, mién sao dam bao

rang két qua sé& khong bi sai (thi du bdi két tha).
Né&u can xac dinh nitrit thi &y mau that day binh va day nat kin véi khéng khi.

Dé xac dinh nitrat va nitrit trong mau nuéc thai, khéng cé ki thuat bdo quan mau thich hogp cho sén.

Chu y khéng dé néng do cda vai loai nudc thai bi thay déi.
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( e — F
C
e — Mo2
‘E: —— PO.
e
2
&
Br Nérjg dao dung dich tieu chuan: 1 mg/l
Thé tich mau: 50 pl
NO,
> S0,

Chu thich — Trinh tu rlra giai va thdi gian luu t; cé thé thay d6i, phu thudc vao loai cét va thanh phan dung
dich ria giai.

Hinh 2 — Thi du vé sic dé trén mot cot phu hdp véi tiéu chuan nay

Tin

n t
hiéu k2

Thanh phan 2

Thanh phan 1

i Thdi gian (s)

Hinh 3 — Tach séc ki ly tudng
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7.1 X ly mau khi c6 sunfua
lon sunfua cé thé gay sai s6 khi xac dinh sunfat, do d6

— 18y mdt mau nhd dé xac dinh sunfat;
— két tla sunfua bang thém kém axetat;
— loc mau qua mang loc ¢& 16 0,45 um (xem 5.2);

— thém natri hydroxit d& tang pH dén 9 dén 11.

7.2 X{ly mau tiép
Sau khi mau dén phong thir nghiém thi loc qua mang loc ¢& 16 0,45 um dé tranh su hap phu cla cac
anion 1&n hat rdn hoac su chuy&n héa cac anion do vi sinh vat phat trién.

Dé tranh phan (ing két tha clia mau trong co6t tach thi trudc khi phan tich, thém dung dich rda gidi

dam dic ( xem 4.17.1 ho&c 4.17.2) vao mau theo ty I& 1 phan dung dich cho 100 phan mau.

Tranh dé mang loc gay 6 nhiém mau. Nén trang mang loc bang lugng nhd mau va khi loc thi d6 bd

phan loc dau tién.
Loai hiéu (ing pha lodng b&ng cach x{ ly dung dich hiéu chuan (xem 4.20) va dung dich mau nhu nhau.

Trudc khi tiém mau vao may phan tich can loc qua mang (c8 16 0,45 um) dé loai hét phan hat. Chu y

nguy co két tla cé chita ion can xac dinh.
N&u mau c6 cac chat hitu co nhu axit humic, nén dung cot truéc dé bao vé cot tach.

Chu thich 4 — C6 thé dung hai loai cét trudc: cot chira nhua cling loai nhu cot tach va cét chira polyme

trung tinh 16 x8p 16n.

Mau nudc bi ban bdi chat hitu co c6 thé lam sach véi cac loai cot trudc néu trén. VEi cac mau loai

nay, cac chat hitu co cé thé lam giam di bang phuong phap sau:
a) pha loang mau bang nuéc (xem diéu 4);
b) loc mau qua pha khéng phéan cuc (thi du RP C 18 ho&c pha polyvinylpyrolidon).

XU ly dung dich hiéu chuén va dung dich trdng ciing giéng nhu x{ ly mau.

8 Cach tién hanh

D4t hé théng séc ky ion (5.1) theo su chi dan cla hang san xuat thiét bi (may c6 thé lam viéc khi
dudng nén 6n dinh). Ti€én hanh dung dudng chuan nhu 8.1.
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8.1 Dung dudng chuin
Xac dinh vi tri pic cac anion b&ng cach so sanh thdi gian luu véi cac dung dich tiéu chudn (4.19).
Chu y rang thdi gian Iuu phu thuéc néng dé va thanh phan dung dich.
Trong tinh toan néng dd, dung dién tich pic hodc chiéu cao pic vi ching ty I& véi néng dé anion.

Khi bat dau phan tich, va tiing khoang thdi gian sau d6 lap ham chuén nhu sau [xem TCVN 6661-1: 2000
(ISO 8466-1)].

Chuan bi dung dich hiéu chuén va dung dich trdng nhu mé ta & 4.20 va 4.21.

Dung cac s6 liéu nhan dugc tinh toan dudng héi quy tuyén tinh. Loai bd néu n6é khéng tuyén tinh (xem
chuén ci tuyén tinh 3 TCVN 6661-1: 2000(1SO 8466-1).

Xac nhan tinh dang dan cGia ham chuén da thiét lap (xem 8.3).
Ham chuén sau ap dung cho ion i dudc xac dinh:
Yi=bip t ag .. (2)

trong do:
Yi la gia tri do dudc (dd 16n tin hiéu), tinh theo chiéu cao pic ho&c dién tich pic, tinh bang
milimet hodc microvon giay;
b; l& d6 déc cha dudng chudn, tinh bang milimet lit trén miligam ho&dc microvon giay lit
trén miligam;
p;  lanéng do ion i, tinh bang miligam trén lit;
a, la giao diém cla dudng chuin véi truc tung (dung dich trdng), tinh bang milimet hoac

microvon giay.

8.2 Phép do ding dudng chuan

Sau khi xay dung dudng chuan, tiém mau da x ly truéc vao may (xem diéu 7) va do pic nhu 8.1.

Né&u néng d6 ion clia mau vudt qua dudng chuan thi pha lodng mau (xem diéu 7). D6i khi can xay

dung mét ham chudn méi v6i khoang néng d6 thap hon.

Né&u c6 can trd thi dung phuong phap thém chuin dé bao vé két qua.

8.3 Kiém tra su dung din cia ham chuin

Sau méi loat mau va c sau 10 dén 20 phép do can kiém tra su ding dan cla ham chuin bang cach
do hai dung dich hiéu chudn c6 néng dd khac nhau trong phan gi6i han dudi va gii han trén cua

khoang lam viéc.

Tinh néng d6 khéi lugng cla dung dich hiéu chudn da phan tich bing cach dung ham chudn [xem
coéng thic (3)]. Nong d6 can nam trong khoang tin cay. N&u ham chuin khéng ding, can thuc hién

chuén hoa lai (xem 8.1).
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9 Tinh toan

Tinh néng dd khéi lugng, p; , tinh bang miligam trén lit cta anion trong dung dich bang cach dung

dién tich pic ho&c chiéu cao pic va tinh nhu sau tif cong thic chudn (2) da cai bién (xem 8.1):

_ Vi 4,
Pi b, ...(3)

Y nghia cac dai lugng nhu cong thic (2) 8.1.

Phai tinh d€n moi budc pha loang.

10 Biéu thi két qua

Bao cao két qua dung tdi da ba sé cb nghia.

Thi du:
Clorua (CI") 1,45 x 10° mg/I
Sunfat (SO?%) 127 mg/l
Nitrat (NO3) 1,51 mg/l

K&t qua cua nitrat, nitrit va orthophosphat c6 thé biéu dién nhu sau:

Nitrat (NO3) ho#c nitrat-nito (NO3-N)

Nitrit (NO3) ho&c nitrit-nito (NO3 -N)

Phosphat (PO?") hozc phosphat-phospho (PO? -P).

Bang 6 cho hé sé chuyén ddi dé trinh bay két qua theo cac cach khac nhau.

Bang 6 — Hé s& chuyén déi

D& chuyén ddi két qua, nhan
NO; Vi 0,225 9 dé thanh NO;-N
NO;-N VOi 4,426 8 dé thanh NO;
NO, VOi 0,304 5 dé thanh NO;-N
NO;-N vGi 3,284 6 dé thanh NO;,
POY¥ Vi 0,326 1 dé thanh PO -pP
POY -pP Vi 3,066 2 dé thanh POY

11 Th lién phong thi nghiém

Sau phép thir lién phong thi nghiém dudc t6 chiic & Blic véi nhiéu may va diéu kién phan tich phu
hdp vGi phuong phap nay (xem bang 7). K&t qua phan tich dugc trinh bay trong cac bang 8 dén 13.
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Bang 7 — M ta thanh phan mau (M)

Mau Thanh phan mau Thdi gian
M1 Nudc thai cong nghiép dudc lam trong (COD, 0:770 mg/l) 3-1987
M2 Nudc thai sinh hoat dugc lam trong (COD, O : 90 mg/l) 3-1987
M3 Nudéc thai sinh hoat dudc lam trong (COD, O : 70 mg/l) 3-1987
M4 Nudc thai céng nghiép 10-1987
M5 | Nudc thai sinh hoat (COD, O : 300 mg/l; DOC, C : 47 mg/l) 11-1987
M6 Nudc thai sinh hoat dudc lam trong (1ay tir M5) 11-1987
M7 Nudc thai sinh hoat dudc lam trong (COD, O : 60 mg/l, DOC, C : 13 mg/l) 11-1987
M8 | Nudc thai sinh hoat (l1ay tir M7) 11-1987
M9 Nudc thai cdng nghiép dugc lam trong (COD, O : 400 mg/l; Cl: 3500 mg/l) 11-1987
M10 | NuGc thai cong nghiép dudc lam trong (18y tor M9) 11-1987
M11 | Nudc thai téng hop, thém gluco (DOC, C : 165 mg/l) 11-1987
M12 | Dung dich tiéu chuén téng hop 3-1989
M13 | Nudc thai sinh hoat 3-1989
M14 | Nudc thai sinh hoat dudc lam trong (COD, O : 550 mg/l, dd6 dan dién 3-1989
1100 puS-cm)
M15 | Dung dich téng hap 10-1988
M16 | NuGc song chira chat hitu cd cao 10-1988
M17 | Nudc song (lay tir M16) 10-1988
M18 | Nudc bién téng hop 10-1988
M19 | Nudc ri tir rac, chira nhiéu chét hitu co va vo co. 10-1988
M20 | Nuéc dam lay. Xac dinh bang phuong phap séc ki ion (va cac phuong | 10-1988
phap khac nhu do quang) khéng lam dudc vi ham lugng cac axit rat cao.
COD: Nhu cau oxi héa hoc
DOC: Cacbon hitu co hoa tan.

12 Bao céao két qua

Bao cao két qua can cé nhitng thong tin sau:

a) trich dan tiéu chuén nay;
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b) nhan dang mau nuéc;
c) trinh bay két qua theo diéu 10;
d) x{ly mau trude, néu co;

e) nhiing diéu kién sac ki: loai may va cét, kich thudc cét, dung dich rira giai, td¢c dd chay, loai

detector va cac théng s6 detector;
f) phuong phap dudc dung dé danh gia (chiéu cao pic hay dién tich pic);
g) cach tinh k&t qua (ham chuan tuyén tinh, phudng phap thém chuén);

h) moi khac biét véi phuong phap nay va moi tinh huéng cé thé anh hudng dén két qua.
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Bang 8 — Sé liéu thdng ké cho bromua

Mau Loai mau / n KA | Xpom N WFR | o, VC, ORr VCr
nudc % mgl/l mg/I % mgl/l % mg/I %
M1 | Céng nghiép | 9 33 0 - 54,9 - 1,92 | 3,50 | 7,66 | 14,0
M5 | Sinh hoat 16 | 57 | 3,51 - 0172 - [0,014 | 8,15 | 0,044 | 25,7
M6 | Sinh hoat 26 | 95 | 4,21 | 8,17 |8,319|101,8 | 0,181 | 2,17 | 0,490 | 5,89
M7 | Sinh hoat 18 | 65 | 1,54 - |0,203| - [0,013] 6,32 | 0,052 | 25,7
M8 | Sinh hoat 26 | 98 | 6,12 | 3,202 (3,189 | 99,6 | 0,087 | 2,72 | 0,156 | 4,89
M9 | Congnghiép | 24 | 89 | 8,99 - | 1445 | - 2,97 | 2,05 | 6,49 | 4,49
M10 | Céng nghiép | 24 | 92 0 |174,5|172,3| 98,7 | 2,85 | 1,66 | 9,88 | 573
M11 | Téng hdp 26 | 95 | 8,42 6 |5984| 99,7 |0,158 | 2,63 | 0,309 | 5,15
M12 | Téng hdp 12 | 43 8,5 1,5 | 1,49 | 99,3 | 0,03 | 2,5 | 0,06 | 3,7
M13 | Sinh hoat 12 | 44 6,4 - 0,65 - 0,03 | 3,8 | 0,04 | 6,1
M14 | Sinh hoat 12 | 47 0 - 0,49 - 0,03 | 6,9 | 0,05 | 98

/ la s6 phong thi nghiém tham gia;
n la s6 gia tri phan tich;
KA, la phan tram gia tri loai bd tir cac phan tich 1ap cla tat ca cac phong thi nghiém;
Xnom  l& gid tri danh dinh théng thudng dudc chdp nhan;
la gia tri trung binh téng;
WFR la dd tim thay;
o, la déléch chuén lap lai;
VC, la hé sé dé léch Iap lai:
cr  la do léch chuan tai lap;

VCr 1 hé s6 do léch tai lap.
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Bang 9 — S hiéu théng ké cho clorua

Mau | Loai mau ! n | KAy | xpom P | = WFR G, VC, or | VCk
nuéc % mg/ mg/| % mg/I % mg/| %

M1 Cong nghiép 7 27 0 3670 | 3658 | 99,7 52,5 1,42 122,0 | 3,34

M2 | Sinh hoat 7 27 0 236 2278 | 96,5 | 5,023 | 2,20 11,26 | 4,94

M3 | Sinh hoat 7 27 0 404 3772 | 934 | 3,709 | 0,984 | 11,88 | 3,15

M4 | Céng nghiép 13 54 0 694 707,2 | 1019 | 17,68 | 2,60 | 58,79 | 9,31

/ la s6 phong thi nghiém tham gia;
n la s6 gia tri phan tich;
KA, la phan tram gia tri loai bd tir cac phan tich 1ap cla tat ca cac phong thi nghiém;

Xnom & gid tri danh dinh thong thudng dudc chdp nhan;

la gia tri trung binh téng;
WFR  1a do tim thay:;
5.  ladé léch chudn lap lai;
VC, lahé sé do léch lap lai;
or  la d6 léch chuén tai lap;

VCr la hé s6 do léch tai lap.

1) Xac dinh x,,, theo DIN 38405-D1-2131,
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Mau Loai mau / n KA, Xnom S WFR | o, VC, ORr VCr
nudc % mg/I mg/| % mg/I % mg/I %
M1 Cbéng nghiép 9 30 14,3 2,64 | 3270 | 1239 | 0,143 | 4,37 | 0,7612 | 23,28
M2 Sinh hoat 28 20,0 1,44 | 1,355 | 94,1 | 0,062 | 4,58 | 01221 | 9,01
M3 Sinh hoat 27 22,9 2,76 | 2,73 | 99,0 | 0,066 | 2,42 | 0,034 | 3,79
M4 Cbéng nghiép | 11 39 18,8 - 14,62 - 0,362 | 2,47 4,216 28,9
M5 Sinh hoat 8 31 12,9 - 0,114 - 0,013 | 11,4 0,050 43,8
M6 Sinh hoat 17 61 16,4 15,2 | 0,892 | 5,87 | 0,087 | 9,75 0,734 82,3
M7 Sinh hoat 19 69 13,0 - 0,175 — 0,013 | 7,43 0,038 21,5
M8 Sinh hoat 25 93 11,8 3,14 | 3,21 102,2 | 0,071 | 2,22 0,122 3,78
M9 Coéng nghiép | 21 77 13,0 - 4,18 - 0,187 | 4,47 0,473 11,3
M10 | Cobng nghiép | 22 83 4,82 34,18 | 34,1 99,7 | 0,823 | 2,42 2,30 6,76
M11 | Téng hop 24 87 0 8,37 | 6,37 | 79,6 | 0,303 | 4,75 2,44 38,4
M12 | T8ng hop 14 | 54 1,8 8,0 | 10,79 | 1349 0,11 | 1,0 | 0451 | 4,2
M13 | Sinh hoat 14 50 9,1 - 9,22 - 0,11 1,2 0,209 2,3
M14 | Sinh hoat 14 55 0 - 3,91 — 0,06 1,5 0,106 2,7
M15 | Téng hop 9 35 2,8 17,71 | 17,65 | 99,7 | 0,655 | 3,71 0,894 5,06
M16 8 29 17,1 - 41,75 - 1,271 | 3,04 2,638 6,32
M17 | Nu6c sbng 9 34 2,9 5414 | 5166 | 95,4 | 0,902 | 1,75 2,621 5,07
M18 | Nuéc bién | 6 24 14,3 4427 | 397 | 89,7 | 0,390 | 9,82 0,421 10,59
(tSng hop)
M19 | Nu6c rirata| 9 35 0 - 46,48 - 1,271 | 2,73 0,249 4,84
bai rac
/ la s6 phong thi nghiém tham gia;
n la s6 gia tri phan tich;
KA, la phan tram gia tri loai bd tir cac phan tich 1ap cla tat ca cac phong thi nghiém;
Xnom  l& gid tri danh dinh théng thudng dugc chdp nhan;
S la gia tri trung binh téng;
WFR la dé tim thay:
o, la ddléch chuén lap lai;
VC, lahé s6 dé léch lap lai;
or  la dd léch chuén tai lap;
VCr la hé s6 do léch tai lap.
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Bang 11 — S& liéu théng ké cho nitrit

Mau Loai mau / n KA | Xom | 7 |WFR| o, | VC | or | VCe
nudc % mg/l [ mg/ | % |mgl| % | mg/l %
M6 Sinh hoat 23 80 0 15,0 | 23,67 | 157,8 | 0,355 | 1,499 | 2,946 | 12,45
M8 Sinh hoat 21 71 23,9 5,0 5,03 | 100,6 | 0,188 | 2,346 | 0,166 | 3,30
M9 Cbong nghiép 11 36 5,56 - 0,878 - 0,080 | 9,126 | 0,220 | 25,06
M10 | Cbéng nghiép 18 65 7,69 80,9 | 82,78 | 1023|1502 | 1,81 | 4971 | 6,01
M11 | Téng hop 19 65 7,69 10,0 | 10,14 | 1914 | 0,271 | 2,68 | 1,267 | 12,5
M12 | Téng hop 11 | 42 | 2,3 30 | 078|260 001 1,4 |0233] 29,8
M13 | Sinh hoat 11 42 2,3 - 2,83 - 0,12 | 4,2 | 0,338 | 12,0
M14 | Sinh hoat 11 35 18,6 - 1,27 - 0,04 | 3,0 | 0,08 6,2
/ la s6 phong thi nghiém tham gia;
n la s6 gia tri phan tich;
KA, la phan tram gia tri loai bd tir cac phan tich 1ap cla tat ca cac phong thi nghiém;
Xnom & gid tri danh dinh thong thudng dudc chdp nhan;
S |& gia tri trung binh téng;
WFR la dé tim thay;
o, la dé léch chuén lap lai;
VC, lahé s6 do léch lap lai;
o la do 1ech chuén tai lap;
VCr la hé so do léch tai lap.
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Mau | Loai mau nuéc | | n KA | Xum N WFR | o, VC, | or | VCk
% |mg/| mgn | % | man | % | mall| %
M2 Sinh hoat 7 24 11,1 | 6,30 741 1171 | 0,35 549 | 0,89 12,1
M5 Sinh hoat 22 | 81 0 - 10,45 - 0,346 | 3,31 | 213 | 20,4
M6 Sinh hoat 23 | 84 | 4,76 | 1645 | 164 99,8 | 0582 | 3,55 | 1,92 11,7
M8 Sinh hoat 21 | 79 | 7,59 3.0 2,79 93,0 | 0,134 | 4,79 | 0,245 | 8,77
M9 | Céng nghiép 17 | 61 0 ~ | 445 | — | 0241 | 541 |0843| 18,9
M10 | Coéng nghiép 18 | 68 | 11,76 | 1445 | 13,88 | 96,1 | 0,581 | 4,19 | 1,07 | 7,68
M11 | Téng hop 21 | 75 | 17,33 7 668 | 955 | 0,135 | 2,02 | 0,510 | 7,64
M12 | Téng hop 12 | 44 6,4 6,0 6,03 | 100,5| 0,06 1,1 10253 | 4,2
M13 | Sinh hoat 12 | 47 0 - 6,3 - 0,13 2.1 1,05 16,6
M14 | Sinh hoat 12 | 46 2.1 - 5,21 - 0,10 2,0 | 0,78 14,9
/ la s6 phong thi nghiém tham gia;
n la s6 gia tri phan tich;
KA, la phan tram gia tri loai bd tir cac phan tich 1ap cla tat ca cac phong thi nghiém;
Xnom  l& gid tri danh dinh théng thudng dudc chdp nhan;
N |& gia tri trung binh téng;
WFR 12 dé tim thay;
o, |4 d6 léch chuan l4p lai;
VC, 14 hé s8 do léch 1ap lai;
or  la dd léch chuén tai lap;
VCr 12 hé s8 do léch tai lap.
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Bang 13 — S& liéu théng ké cho sunfat

Mau Loai mau / n KA | Xoom” = WFR| o, | VC, | or | VCg
nudc % mg/! mg/l % | mg/| % | mgll %

M1 | Céng nghiép 10 | 39 | 0 | 793 | 7917 | 998 | 1385 | 1,75 | 4832 | 6,1

M2 | Sinh hoat 9 31 11,4 | 185 180,1 | 974 | 350 | 1,94 | 511 | 2,84

M3 | Sinh hoat 9 35 0 92,0 89,01 | 96,7 | 1,02 | 1,15 | 3,92 | 4,40

M4 Céng nghiép 12 49 18,4 | 720 734,8 | 1021 | 18,74 | 2,55 | 2531 | 3,44

/ la s6 phong thi nghiém tham gia;
n la s6 gia tri phan tich;
KA, la phan tram gia tri loai bd tir cac phan tich 1ap cla tat ca cac phong thi nghiém;

Xnom & gid tri danh dinh thong thudng dudc chdp nhan;

la gia tri trung binh téng;
WFR  1a do tim thay:;
5.  ladé léch chudn lap lai;
VC, lahé sé do léch lap lai;
or  la d6 léch chuén tai lap;

VCr la hé s6 do léch tai lap.

1) Xac dinh x,,n theo DIN 38405-D5-2 1.
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