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L&i néi dau

TCVN 6626 : 2000 hoan toan tuong duong véi ISO 11969 : 1996.

TCVN 6626 : 2000 do Ban Ky thuat Tiéu chudn TCVN/TC 147
Chat lugng nuéc bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do ludng Chat
luong dé nghi, B& Khoa hoc, Cong nghé va Mai trudng ban hanh.



TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 6626 : 2000

Chat lugng nudc — Xac dinh asen — Phuong phap do phd hip thu
nguyén tu (ki thuat hydrua)

Water quality — Determination of arsenic —

Atomic absorption spectrometric method (hydride technique)

Canh bao - Asen va hgp chat asen rat ddc va coi la mdét ngudn gay ung thu trén ngudi. Tranh hit

phai. Moi phong hd ca nhan can lam tét khi tiép xdc vdéi asen va hgp chat asen.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh asen, gém ca asen lién két véi cac hdp chat hitu co

trong nudc udng, nudc ngam va nudc mat ¢ nong do tr 1 ug/l dén 10 pg/l.

Né&u néng dé asen I6n hon thi dung cach pha lodng mau.

2 Tiéu chuan trich dan
ISO 5667-1:1980 Chét lugng nudc — LAy mau — Phan 1: Hu6ng dan lap chuong trinh 18y mau.
TCVN 5992:1995 (ISO 5667-2:1991)Chat lugng nudc — LAy mau — Huéng dan ki thuat 18y mau.

TCVN 5993: 1995 (ISO 5667-3:1991) Chat lugng nuéc — LAy mau — Huéng dan bao quan mau.
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3 Nguyén tic

Phuong phap dua trén do hdp thu nguyén t& asen dudc sinh ra do phan huy nhiét asen (Ill) hydrua.

Trong diéu kién cta phuong phap nay chi c6 As (lll) dudc chuyén dinh ludng thanh hydrua. D& tranh

sai s& khi xac dinh, moi trang thai oxy héa khac can chuyén vé As (ll1) trudc khi xac dinh.
As (IIl) dugc kh(r thanh khi asen hidrua AsH; bang natri tetrahydroborat trong méi trudng axit clohydric.

D6 hap thu dugc do & bubc séng 193,7 nm.

4 Thudc thu

Chi dling cac thudc th{r tinh khiét phan tich.

Ham ludng asen trong cac thudc thir va trong nudc cat can phai khéng dang ké so véi néng dd thap

nhat can xac dinh.

4.1 Axit sunfuric (H,S0,), p = 1,84 g/ml.

4.2 Axit clohydric (HCI), p = 1,15 g/ml.

4.3 Hydro peroxyt (H,0,), w = 30 % (m/m).

4.4 Natri hydroxyt (NaOH).

4.5 Dung dich natri tetrahydroborat

Hoa tan 1 g natri hydroxit NaOH (4.4) trong khoang 20 ml nudc. Thém 3 g natri tetrahydroborat NaBH,.
Pha loang dén 100 ml bang nuéc.

Dung dich nay pha dé dung trong ngay.
Chu thich 1 — Béi véi hé dong chay, dé nghi theo huéng dan cla hang san xuit. Dung mdt dung dich NaBH, 0,5
% va NaOH 0,5 % |a thich hop. Dung dich nay bén it nhat 1 tuan I&.
4.6 Dung dich kali iodua — axit ascobic

Hoda tan 3 g kali iodua Kl va 5 g L (+) — axit ascobic C4HgOg4 trong 100 ml nudc.

4
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Dung dich nay pha dé dung trong ngay.

Chu thich 2 — Khéng can dung axit ascobic néu dung dung dich kali iodua Kl 20 %.

4.7 Dung dich asen goc, 1000 mg As trong 1 lit.

Can 1,320 g asen (lll) oxyt (As,03) va cho vao binh dinh mirc 1000 ml. Thém 2 g natri hydroxit NaOH

(4.4) va thém nudc dén vach.
Dung dich nay bén it nhat 1 nam.
Dung dich asen géc c6 thé mua ngoai thi trudng. Néu dung dich ch&ta As (V) thi phai dudc x{ ly nhu

mau nudc trong buéc khir (8.3.2).

4.8 Dung dich tiéu chuin asen 1, 10 mg As/I

Dlng pipet hat 10 ml dung dich asen g6c (4.7) cho vao binh dinh md&c 1000 ml. Thém 20 ml axit
clohydric HCI (4.2) va pha lodng bang nudc dén vach mc.

Dung dich bén khoang 1 thang.
Né&u dung dich géc la asen (V) thi can khir dén asen (lIl) theo 8.3.2 trudc khi pha loang thanh 1000 ml.
4.9 Dung dich tiéu chuan asen 2, 0,1 mg As/|

Dung pipet hat 10 ml dung dich tiéu chudn asen 1 (4.8) cho vao binh dinh mic 1000 ml. Thém 20 ml
axit clohyric HCI (4.2) va pha lodng bang nudc dén vach muc.

Chuén bi dung dich dé dung trong ngay.

5 Thiét bi, dung cu

Cac thiét bi, dung cu théng thudng trong phong thi nghiém va:

5.1 May do ph67 hap thu nguyén t, phu hop véi hé hydrua va cé nguén sang dé xac dinh asen,

thi du dén phéng dién hodc dén catot réng vdi thiét bi hiéu chinh duéng nén néu can.

5.2 Cap khi, argon hosc nito.
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5.3 Dung cu thuy tinh, can dudc rira ngay trudc khi dung bang axit nitric lodng [10 % (V/V)], 4m,

va trang bang nuéc.

6 Lay mau

L&y mau theo ISO 5667-1 va TCVN 5992: 1995 (ISO 5667-2)

L&y mau vao binh polyetylen hay thdy tinh bosilicat da rra tru6c bang axit nitric HNO; [thi du 10 %
(V/IV)] va trang bang nudc.

Thém ngay 20 ml axit clohydric (4.2) vao 1000 ml mau nuéc.
Né&u pH clia mau van 16n hon 2 thi thém axit clohyric nita cho téi khi pH < 2.

Luu gilr mau theo TCVN 5993: 1995 (1SO 5667-3).

7 Cantré

H&au hét cac chat hitu co cén trd viéc xac dinh asen. Chung dudc loai trir trudc khi phan tich bang cach
phan hly mau theo 8.3.1. Nhitng mau tao bot, khi thém tetrahydroborat cadn dugc x{ ly truéc (thi du
thém chéat chéng bot hodc bang cach phan huy hoan toan). Khi thém chat chéng bot thi can tha ca vao

mau trdng va cac dung dich hiéu chuén.

Phu luc A cho chi tiét vé cac chat can trd khi xac dinh asen. Cac két qua nhan dudgc tur phong thi
nghiém & Anh. Trong cac chat da th{ chi c6 déng khi 16n hon 2,0 mg/l, antimon 16n hon 0,2 mg/l, selen
I6n hon 0,05 mg/I va nitrat I6n hon 100 mg/l can trd viéc xac dinh asen & nong d6 1,0 pgl/l.

Cac kim loai qui nhu platin va paladi c6 thé lam giam tin hiéu cGa asen (l1l) hydrua AsHs,.
8 Cach tié€n hanh
8.1 Mau trang

Dung pipet 18y 2 ml axit clohydric (4.2) vao binh dinh m&c 100 ml roi pha nudc dén vach.

XU ly mau trdng giéng nhu mau that.

8.2 Dung dich hiéu chuan

Chuén bi it nhat 5 dung dich hiéu chuén tir dung dich asen tiéu chuédn 2 (4.9) va c6 néng dé tuong (ing

vGi khoang du ki€n lam viéc.
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Thi du cho khoang 1 ug/l dén 10 ug/l thi dung pipet hat 1 ml, 3 ml, 5 ml, 8 ml va 10 ml dung dich tiéu
chuén 2 vao mét day binh dinh mdc 100 ml. Thém vao méi binh 2 ml axit clohydric (4.2) va thém nuéc

dén vach. Cac dung dich nay c6 néng d6 1 ug/l, 3 pg/l, 5 png/l, 8 ng/l va 10 pg/l.
Chuén bi cac dung dich hiéu chuén khi dung dén.

XU ly cac dung dich hiéu chuén giéng nhu mau nudc.

8.3 Xu ly truéc

Hau hét cac hop chat hitu co lién két véi asen dudc phan hly bang pha mau theo 8.3.1. N&u biét truéc
mau khoéng chlra cac hdp chat nhu vay thi pha mau nhu 8.3.1 c6 thé bd qua va lam tiép 8.3.2.

L&y 50 ml mau (xem diéu 6) vao binh ciu day tron (hinh 1).

8.3.1 Cach phan hiy mau

Canh bao — Khéi béc l1én tur axit sunfuric dam diac (H,SO,) bi dun néng gay kich thich, bdi vay

can lam viéc nay trong ta hat.

Thém 5 ml axit sunfuric (4.1) va 5 ml hydro peroxit H,0, (4.3) vao binh cau tron day (xem 8.3). Thém vai hat

da bot va ndi binh vao may nhu chi trén hinh 1. Bun dén s6i va thu phan hing dudc vao binh hing.

Ti€p tuc dun cho dén khi khéi cla axit sunfuric xuat hién. Quan sat mau. Néu mau duc va khéng mau
thi thém 5 ml hydro peroxit H,O, (4.3) nita va ti€p tuc dun nhu truéc.

Khi mau khéng mau va khéng duc thi dé ngudi binh, d8 phan hing dudc vao binh cau day tron va lam
ti€p nhu 8.3.2.

C4n than khong dé mau bi can kha.

8.3.2 Khi As (V) dén As (Ill)

Thém 20 ml axit clohydric (4.2) va 4 ml dung dich kali iodua (KI) - axit ascobic (4.6) vao binh cau day
tron chta mau da pha (8.3.1) hodc mau khéng pha (8.3).

Pun néng nhe & 50 °C trong 15 min.

Dé ngudi dung dich va chuyén hoan toan vao binh dinh méc 100 ml. Thém nudc dén vach.

8.4 Hiéu chuin va xac dinh

TUy theo hé théng hydrua dudc dung, thé tich c6 thé 1ay 16n hon hay nhd han thé tich mé ta dudi day.
Tuy nhién can gilr ty 1& da dinh.
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DPat moi théng s6 may do phé hap thu nguyén ti (5.1) theo huéng dan cla hang san xuat (d6 dai séng

193,7 nm) va dit cuvet & vi tri thich hop nhat dé thu dudc chum sang truyén qua cuc dai.
Cho mét dong argon ho#c nito (5.2) qua hé théng va dat diém "khéng" cho may.
Do d6 hép thu clha cac dung dich theo thir tu sau:
— dung dich mau trang;
— dung dich hiéu chuén;
— mau, chuén bi nhu sau
Chuyé&n mét thé tich mau thich hop (xem 8.3.2) vao binh phan (ng.
N@&i binh phan @ng véi hé théng hydrua.

Cho argon hoac nito qua dung dich cho dé&n khi dd hap thu chi trén may do phd hap thu nguyén ti tré
vé khong.

Vé6i 20 ml dung dich mau (8.3.2) thi thém 5 ml + 0,1 ml dung dich natri tetrahydroborat (4.5) va ghi tin

hidu.

L&p lai véi mdi dung dich. Dung két qué trung binh.

Thiét lap dudng chuan bang cac gia tri trung binh ctia mau trdng va dung dich hiéu chuan.
Chu thich
3 Can thinh thoang kiém tra lai dudng chuan.

4 V6i cac mau la, nén thém mot thé tich da biét asen vao it nhat mdt mau dé xem do tin cay ctia phuong

phap.

9 Tinh két qua dung dudng chuan

Tinh néng d6 asen trong mau bang cach dua vao dudng chuan (8.4).

Moi su pha lodng déu can tinh dén.

10 Biéu thi két qua

K&t qua tinh bang microgam trén lit v6i 2 s6 c6 nghia va moét s6 1&é sau ddu phéy.
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11 Do chinh xac

M6t phép thir lién phong thi nghiém tién hanh nam 1982 bang phuong phap cé cung nguyén tac, dua

trén mau nudc udng c6 bé sung bang nudc da biét ndng dd asen, két qua cho trong phu luc B.
12 Bao céao két qua

Bao c4o két qua can c6 nhitng théng tin sau
a) trich dan tiéu chuan nay;
b) nhan dang mau;
c) biéu thi két qua nhu chira & diéu 10;

d) moi chi tiét khdng nam trong tiéu chudn nay va cac yéu té cé thé anh hudng dén két qua.

Sinh-han héi Juu

|
'i
gng dung ] f —— Birih phan Ung

Khéa tetrafloetylen
(L& 2,5 mm)

Binh phan huy dung tich 250 mi

Hinh 1 — Thi du vé thiét bi phan hily mau
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Phu luc A
(tham kh&o)

Anh hudng cla cac chat khac dén su xac dinh asen

' Nong do chat | Anh hudng cta chat khac(pg/l)
Chat khac Chat thém vao khac dén su xac dinh asen 6 néng
dé

mg/I 0,0 ng/l 1,0 ng/l
Bac Ag* Perclorat 10,0 + 0,06 + 0,02
Nhém Al3* Perclorat 10,0 0,00 - 0,03
Cadmi Cd?* | Perclorat 10,0 +0,12 + 0,03
Crém Cr3* | Perclorat 10,0 0,00 - 0,01
Péng Cu?* | Perclorat 0,5 - 0,04
Péng Cu?* | Perclorat 1,0 - 0,06
Péng Cu?* | Perclorat 2,0 - 0,06
Péng Cu?* | Perclorat 5,0 -0,15
Péng Cu?* | Perclorat 10,0 -0,19
Péng Cu?* | Perclorat 20,0 0,00 - 0,30
Sat Fe3* | Perclorat 10,0 0,00 0,00
Thdy ngén Hg?* | Perclorat 10,0 +0,13 - 0,04
Mangan Mn3* | Perclorat 10,0 + 0,09 + 0,04
Niken Ni2* | Perclorat 0,5 - 0,02
Niken Ni2* | Perclorat 1,0 - 0,03
Niken Ni2* | Perclorat 2,0 - 0,03
Niken Ni2* Perclorat 10,0 0,00 -0,10
Chi Pb?* | Perclorat 10,0 0,00 - 0,05
Antimon Sb%* | Clorua 0,2 0,00 - 0,04
Antimon Sb%* | Clorua 0,5 -0,12
Antimon Sb® | Clorua 1,0 -0,23
Antimon Sb** | Clorua 2,0 - 0,26

10
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Chat thém Nong dé chat | anh hudng cua chat (pg/l) dén
Chat khac vao khac su xac dinh asen 8 néng dd

mg/I 0,0 ng/l 1,0 ng/l
Antimon Sb®* Clorua 5,0 -0,28
Antimon Sb®* Clorua 10,0 + 0,24 - 0,57
Selen Se** Nitrat 0,01 + 0,03
Selen Se** Nitrat 0,02 + 0,01
Selen Se*t Nitrat 0,05 - 0,07
Selen Se** Nitrat 0,1 - 0,28
Selen Se*t Nitrat 0,2 -0,42
Selen Se*t Nitrat 0,5 0,00 - 0,81
Thiéc Sn** Clorua 0,5 0,00
Thiéc Sn** Clorua 1,0 - 0,05
Thiéc Sn** Clorua 2,0 - 0,04
Thiéc Sn** Clorua 5,0 - 0,05
Thiéc Sn** Clorua 10,0 + 0,09 - 0,08
Kém Zn* Clorua 10,0 + 0,04 + 0,01
Nitrat NO; AXit nitric 10,0 - 0,04
Nitrat NO;, AXit nitric 50,0 0,00
Nitrat NO;, Axit nitric 100,0 - 0,09
Nitrat NO; Axit nitric 250,0 0,00 - 0,21
Perclorat ClO; Axit percloric 10,0 + 0,09 - 0,07
Phosphat Poi' Kali dihydro 10,0 0,00 + 0,02
Sunfat SO% Axit sunfuric 250,0 + 0,04 + 0,01

1) Néu céc chéat khac khéng gay anh hudng, hiéu (ing sé 1a 0,00 pg/l + 0,02 pg/l va 0,00 pg/l +

0,08 ng/l & néng do asen tuong ng 1a 0,0 pg/l va 1,0 pg/l.
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Phu luc B

(tham khao)

Dir liéu vé dd chinh xac

Miu n 0 n, ¥ | Xpeor | RR s, VC, Sk VCe
% ug/l ug/l % ug/l % ug/l %

1 60 1 2 1,40 1,30 108 0,084 6,0 0,268 19
2 60 1 2 4,38 4,00 109 0,172 3,9 0,509 12
3 60 - 0 7,99 7,50 107 0,572 7,1 0,919 12
n la gia tri do dung dudc RR tim thay
0] la gia tri do loai bd S, la d6 Iéch chuan |3p lai
n, la phan tram loai bd VC, la hé s& do Iéch 1ap lai
- 1a gia tri trung binh Sk |4 d6 Iéch chuén tai lap

Xiheor  |& gia tri ly thuyét VCg la hé s6 do léch tai lap
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