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t i ª u   c h u È n   v i Ö t   n a m TCVN 6634 : 2000

ChÊt l−îng n−íc − H−íng dÉn x¸c ®Þnh cacbon h÷u c¬ tæng sè

(TOC) vµ cacbon h÷u c¬ hoµ tan (DOC)

Water quality −  Guidelines for the determination of total organic carbon (TOC) and

dissolved organic carbon (DOC)

1    Ph¹m vi ¸p dông

Tiªu chuÈn nµy h−íng dÉn x¸c ®Þnh cacbon tæng sè (TC), cacbon v« c¬ tæng sè (TIC) vµ cacbon h÷u

c¬ tæng sè (TOC) trong n−íc uèng, n−íc ngÇm, n−íc mÆt, n−íc biÓn vµ n−íc th¶i. Nã còng ®Þnh nghÜa

c¸c thuËt ng÷, qui ®Þnh nh÷ng c¶n trë thuèc thö vµ c¸c xö lý tr−íc mÉu n−íc.

Ph−¬ng ph¸p m« t¶ trong tiªu chuÈn nµy ¸p dông cho c¸c mÉu n−íc cã hµm l−îng cacbon h÷u c¬ tõ

0,3mg/l ®Õn 1000 mg/l. Nång ®é thÊp h¬n chØ ¸p dông cho c¸c tr−êng hîp riªng, thÝ  dô nh− n−íc uèng,

vµ  ®−îc ®o b»ng m¸y cã ®é nh¹y cao. Nh÷ng nång ®é cao h¬n cã thÓ x¸c ®Þnh ®−îc sau khi pha lo·ng

thÝch hîp.

Tiªu chuÈn nµy kh«ng bµn ®Õn tÝnh chÊt phô thuéc c«ng cô. Nh÷ng  chÊt h÷u c¬ nh− benzen, toluen,

cyclohexan vµ cloroform còng cã thÓ ®−îc x¸c ®Þnh b»ng ph−¬ng ph¸p nµy.

Xyanua, xyanat vµ c¸c h¹t cacbon (må hãng) khi chóng tån t¹i trong mÉu còng ®−îc x¸c ®Þnh víi

cacbon h÷u c¬.

2     Tiªu chuÈn trÝch dÉn

TCVN 5993: 1995 (ISO 5667-3 : 1994)   ChÊt l−îng n−íc − LÊy mÉu −  H−íng dÉn b¶o qu¶n mÉu.

3     ThuËt ng÷ vµ ®Þnh nghÜa

Trong tiªu chuÈn nµy nh÷ng thuËt ng÷ vµ ®Þnh nghÜa sau ®©y ®−îc dïng.
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3.1   Cacbon tæng sè

TC

Tæng cacbon v« c¬ vµ h÷u c¬ trong n−íc, kÓ c¶ cacbon nguyªn tè.

3.2    Cacbon v« c¬ tæng sè

TIC

Tæng cacbon tån t¹i trong n−íc d−íi d¹ng cacbon nguyªn tè, cacbon dioxyt tæng sè, cacbon monoxyt,

cyanua, cyanat vµ thiocyanat.

Chó thÝch  −   M¸y TOC th−êng ®o TIC nh− lµ CO2 cã nguån gèc tõ hydrocacbonat vµ cacbonat.

3.3   Cacbon h÷u c¬ tæng sè

TOC

Tæng cacbon liªn kÕt h÷u c¬ tån t¹i trong n−íc, kÓ c¶ d¹ng tan vµ kh«ng tan, gåm c¶ cyanat, cacbon

nguyªn tè vµ thiocyanat.

3.4    Cacbon h÷u c¬ hoµ tan

DOC

Tæng cacbon liªn kÕt h÷u c¬ tån t¹i trong n−íc, ®i qua mµng läc cì lç 0,45 µm, gåm c¶ cyanat vµ

thiocyanat.

3.5   Cacbon h÷u c¬ bay h¬i

VOC

Cacbon h÷u c¬ thæi ®−îc.

PCO

Cacbon h÷u c¬ tån t¹i trong n−íc, chóng cã thÓ thæi ®−îc d−íi c¸c ®iÒu kiÖn cña ph−¬ng ph¸p nµy.

3.6    Cacbon h÷u c¬ kh«ng bay h¬i

NVOC

Cacbon h÷u c¬ kh«ng thæi ®−îc.

NPDC

Cacbon h÷u c¬ tån t¹i trong n−íc, chóng kh«ng thÓ thæi ®−îc d−íi nh÷ng ®iÒu kiÖn cña ph−¬ng ph¸p nµy.
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4   Nguyªn t¾c

Cacbon h÷u c¬ trong n−íc ®−îc oxy ho¸ ®Õn cacbon dioxyt b»ng ®èt ch¸y, b»ng c¸ch thªm chÊt oxy

ho¸ thÝch hîp, b»ng tia cùc tÝm hoÆc tia n¨ng l−îng cao kh¸c.

Sö dông tia cùc tÝm víi mét m×nh oxy lµ chÊt oxy ho¸ ®−îc h¹n chÕ cho n−íc Ýt « nhiÔm, chøa nång ®é

TOC thÊp.

Chó thÝch  −   Tr−êng hîp cã hurnic, gi¸ trÞ TOC thÊp cã thÓ x¸c ®Þnh ®−îc khi dïng tia cùc tÝm.

Cacbon dioxyt t¹o ra b»ng oxy ho¸ cã thÓ x¸c ®Þnh trùc tiÕp hoÆc sau khi khö, thÝ dô ®Õn metan (CH4).

ViÖc x¸c ®Þnh CO2 cã thÓ dïng nhiÒu c¸ch, thÝ dô nh− quang phæ hång ngo¹i, chuÈn ®é (trong m«i

tr−êng kh«ng n−íc), dÉn nhiÖt, dÉn ®iÖn, ®iÖn l−îng, dïng sensor nh¹y CO2 vµ ngän löa ion ho¸ (dïng

sau khi CO2 bÞ khö ®Õn metan...). Ngoµi cacbon h÷u c¬, mÉu n−íc cßn chøa cacbon dioxyt hoÆc c¸c

ion cña axit cacbonic. §Ó x¸c ®Þnh TOC, c¬ b¶n lµ cacbon v« c¬ nµy ph¶i ®−îc lo¹i ®i b»ng c¸ch dïng

khÝ nit¬ kh«ng CO2 hoÆc cacbon h÷u c¬ sôc vµo dung dÞch axit cña mÉu. Cã thÓ x¸c ®Þnh cacbon tæng

sè (TC) vµ cacbon v« c¬ tæng sè (TIC) råi tÝnh hµm l−îng cacbon h÷u c¬ (TOC) b»ng c¸ch lÊy TC trõ

TIC. Ph−¬ng ph¸p nµy rÊt tèt khi cacbon v« c¬ tæng sè nhá h¬n TOC. C¸c hîp chÊt h÷u c¬ thæi ®−îc

nh− benzen, toluen, cyclohexan vµ clorofom cã thÓ ®−îc lo¹i ®i mét phÇn. Khi cã c¸c chÊt nµy, TOC

®−îc x¸c ®Þnh riªng hoÆc dïng ph−¬ng ph¸p hiÖu sè (TC - TIC = TOC). Khi dïng ph−¬ng ph¸p hiÖu sè

gi¸ trÞ TOC cÇn cao h¬n TIC hoÆc Ýt nhÊt lµ b»ng.

5    Thuèc thö

ChØ sö dông thuèc thö tinh khiÕt ph©n tÝch.

Trong tiªu chuÈn nµy chØ c¸c ho¸ chÊt vµ khÝ ®−îc dïng víi ®a sè c¸c ph−¬ng ph¸p TOC míi ®−îc sö

dông. Thuèc thö ®−îc dïng theo chØ dÉn cña h·ng s¶n xuÊt vµ nÕu cÇn th× ph¶i xö lý tr−íc.

5.1    N−íc pha lo·ng

N−íc dïng ®Ó pha lo·ng  hoÆc pha c¸c dung dÞch chuÈn cÇn cã TOC ®ñ thÊp ®Ó cã thÓ bá qua so víi

TOC thÊp nhÊt khi x¸c ®Þnh (xem b¶ng 1).

Chän ph−¬ng ph¸p ®Ó xö lý tr−íc mÉu n−íc dïng pha lo·ng phô thuéc vµo kho¶ng nång ®é cña mÉu

nh− chØ ë b¶ng 1.

Chó thÝch  −   §Ó ®o nång ®é TOC < 0,5 mg/l nªn chuÈn bÞ n−íc ®Ó pha mÉu tr¾ng vµ dung dÞch ngay

tr−íc ph©n tÝch (xem b¶ng 1).
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B¶ng 1 −  §Æc tÝnh n−íc pha lo·ng

TOC cña mÉu

mg/l

TOC cùc ®¹i chÊp nhËn

®−îc cña n−íc pha lo·ng

mg/l

N−íc pha lo·ng:

ph−¬ng ph¸p xö lý

< 10   0,1 *)

0,3

Xö lý tö ngo¹i

Lµm ®Æc

10 ®Õn 100 0,5 CÊt hai lÇn víi KMnO4/K2Cr2O7

> 100 1 Ch−ng cÊt

       *)  ChØ víi n−íc siªu s¹ch.

5.2   Dung dÞch gèc kali hydrophtalat, ρ (C hc) = 1000 mg/l

Hoµ tan 2,125 g kali hydrrophtalat (C8H5KO4 ) (®· sÊy ë 105oC ®Õn 120oC trong vßng 1 h) trong b×nh

®Þnh møc 1000 ml b»ng n−íc (5.1) vµ ®inh møc ®Õn v¹ch.

Dung dÞch nµy bÒn kho¶ng 2 th¸ng nÕu ®Ëy kÝn vµ ®Ó trong tñ l¹nh.

5.3    Dung dÞch tiªu chuÈn kali hydrophtalat, ρ (C h÷u c¬) = 100 mg/l

Dïng pipet hót 100 ml dung dÞch gèc kali hydrophtalat (5.2) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml, thªm n−íc

®Õn v¹ch. Dung dÞch nµy bÒn kho¶ng 1 tuÇn lÔ nÕu ®Ëy kÝn vµ ®Ó trong tñ l¹nh.

5.4    Dung dÞch tiªu chuÈn ®Ó x¸c ®Þnh cacbon v« c¬,  ρ (C v« c¬) = 1000 mg/l

Hoµ tan 4,415 g NO2CO3 [®· sÊy 1 h ë (285 ± 5)oC] trong b×nh ®Þnh møc trong kho¶ng 500 ml n−íc (5.1).

Thªm 3,500 g NaHCO3 (®· lµm kh« 2 h trªn silicagel), vµ ®Þnh møc b»ng n−íc (5.1).

Dung dÞch nµy bÒn kho¶ng 2 tuÇn lÔ ë nhiÖt ®é phßng.

5.5    Dung dÞch tiªu chuÈn

§Ó kiÓm tra ®Æc tÝnh kÜ thuËt vËn hµnh cña hÖ thèng.

Chó thÝch 1 −   Trong mét phÐp thö liªn phßng thÝ nghiÖm, ®ång phtalocyanin ®· ®−îc dïng cho môc ®Ých

nµy. Dung dÞch thö ®ång phtalocyanin, ρ (C h÷u c¬ = 100 mg/l) cã thÓ ®−îc pha nh− sau:
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Hoµ tan 1,256 g ®ång phtalocyanin tetrasunfonic (muèi tetranatri) (C32H12CuN8O12S4Na4) trong b×nh ®Þnh møc

1000 ml, thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

Dung dÞch bÒn kho¶ng 2 tuÇn lÔ.

C¶nh b¸o :  Thuèc thö nµy ®éc.

Chó thÝch 2 −   C¸c chÊt chuÈn ®é bÒn kh¸c cã thÓ  thay 5.2, 5.4 vµ 5.5.

5.6    Axit kh«ng bay h¬i, ®Ó ®uæi CO2, nh− H3PO4   0,5 mol/l hoÆc nÕu cÇn cã thÓ ®Æc h¬n.

5.7    KhÝ, nh− kh«ng khÝ, nit¬, oxy, kh«ng chøa CO2 vµ c¸c t¹p chÊt h÷u c¬.

Dïng khÝ kh¸c phï hîp víi m¸y theo h− íng dÉn cña h·ng s¶n xuÊt.

6    ThiÕt bÞ, dông cô

6.1    M¸y x¸c ®Þnh cacbon h÷u c¬.

6.2      M¸y trén, thÝ dô m¸y khuÊy tõ cã kh¶ n¨ng trén ®Òu chÊt, m¸y siªu ©m hoÆc m¸y khuÊy tèc ®é cao.

7    LÊy mÉu vµ mÉu

7.1    LÊy mÉu

Xem thªm TCVN 5993: 1995 (ISO 5667-3).

CÇn lÊy mÉu ®¹i diÖn (®Æc biÖt khi cã chÊt kh«ng tan) vµ kh«ng ®Ó mÉu nhiÔm b¶n bëi c¸c hîp chÊt

h÷u c¬.

LÊy mÉu vµo b×nh thuû tinh hay polyetylen, lÊy ®Çy b×nh, vµ nÕu nghi cã vi khuÈn ho¹t ®éng th× axit ho¸

®Õn pH 2 [thÝ dô b»ng H3PO4 (5.6)]. Trong mét sè tr−êng hîp cã thÓ mÊt CO2 khi axit ho¸ mÉu. NÕu cã

chÊt h÷u c¬ ®Ó bay h¬i, cÇn tiÕn hµnh ®o ngay trong vßng 8 h sau khi lÊy mÉu mµ kh«ng cÇn axit ho¸.

MÉu cã thÓ l−u gi÷ trong tñ l¹nh ë nhiÖt ®é 2oC ®Õn 5oC ®−îc 7 ngµy. NÕu gi÷ mÉu ë − 15oC ®Õn 20oC

th× cã thÓ ®−îc nhiÒu tuÇn.

7.2     ChuÈn bÞ mÉu n−íc

NÕu mÉu kh«ng ®ång thÓ vµ kh«ng thÓ lÊy mÉu ®¹i diÖn ngay khi l¾c rÊt kü th× dïng m¸y thÝch hîp (6.2)

®Ó trén mÉu.

TÝnh ®ång thÓ cña mÉu cã thÓ kiÓm tra b»ng c¸ch ph©n tÝch phÇn trªn vµ phÇn d−íi b×nh mÉu riªng rÏ.
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NÕu chØ x¸c ®Þnh chÊt h÷u c¬ hoµ tan (TOC) th× läc mÉu qua mµng läc cã cì lç 0,45 µm ®· röa b»ng

n−íc nãng ®Ó ®uæi toµn bé chÊt h÷u c¬ b¸m dÝnh. Tuy vËy cÇn thËn träng trong x¸c ®Þnh hµm l−îng

cacbon h÷u c¬ trong n−íc läc.

8    C¸ch tiÕn hµnh

8.1    ChuÈn ho¸

C¸c ph−¬ng ph¸p so s¸nh (thÝ dô hång ngo¹i) cÇn chuÈn ho¸. Tr−êng hîp c¸c ph−¬ng ph¸p tuyÖt ®èi

nh− ph−¬ng ph¸p trung hoµ hoÆc ®iÖn l−îng, chuÈn ho¸ dïng ®Ó kiÓm tra ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch.

ChuÈn ho¸ m¸y theo h−íng dÉn cña h·ng s¶n xuÊt.

X©y dùng ®−êng chuÈn dùa trªn ph©n tÝch dung dÞch tiªu chuÈn kali hydrophtalat. ThÝ dô ë kho¶ng

nång ®é 10 mg/l ®Õn 100 mg/l th× chuÈn bÞ Ýt nhÊt 5 dung dÞch chuÈn tõ dung dÞch gèc kali hydrophtalat

(5.2) nh− sau:

a)   ®Ó chuÈn bÞ dung dÞch hiÖu chuÈn, dïng pipet hót vµo c¸c b×nh ®Þnh møc 100 ml : 0 ml (tr¾ng) 1

ml, 2 ml, 3 ml, 5 ml vµ 10 ml dung dÞch gèc kali hydrophtalat (5.2) råi thªm n−íc (5.1) ®Õn v¹ch;

b) ph©n tÝch c¸c dung dÞch vµ mÉu tr¾ng (b×nh kh«ng thªm kali hydrophtalat) theo sù chØ dÉn cña

h·ng s¶n xuÊt;

c)  x©y dùng ®−êng chuÈn nång ®é TOC tÝnh b»ng miligam cacbon trªn lit - ®¬n vÞ tÝn hiÖu trªn m¸y

(I).

Gi¸ trÞ nghÞch ®¶o cña ®é dèc ®−êng chuÈn lµ hÖ sè chuÈn ho¸ f, tÝnh b»ng mg C/l.

§Ó x¸c ®Þnh gi¸ trÞ TIC cÇn ph¶i x©y dùng ®−êng chuÈn tõ c¸c dung dÞch chuÈn pha tõ c¸c dung dÞch 5.4.

§Ó x¸c ®Þnh gi¸ trÞ TOC tõ hiÖu sè TC − TIC cÇn ph¶i x©y dùng ®−êng chuÈn b»ng c¸c dung dÞch chuÈn

pha tõ c¸c dung dÞch 5.3 vµ 5.4.

8.2    Ph−¬ng ph¸p kiÓm tra

Ph©n tÝch c¸c dung dÞch thö (5.2, 5.3, 5.4 hoÆc 5.5) víi mçi lo¹t mÉu ®Ó kiÒm trÞ tÝnh ®óng ®¾n cña c¸c

kÕt qu¶ thu ®−îc b»ng ph−¬ng ph¸p.

NÕu ®é lÖch t×m thÊy cao h¬n tiªu chuÈn chÊt l−îng trong phßng thÝ nghiÖm th× ph¶i nghiªn cøu nguyªn

nh©n g©y sai sè :

−   m¸y ho¹t ®éng sai (thÝ dô trong sù oxy ho¸ hoÆc sù ph¸t hiÖn, sai trong nhiÖt ®é hoÆc khÝ, dß rØ);

−   thay ®æi nång ®é dung dÞch thö;

−   hÖ thèng ®o bÞ nhiÔm bÈn.

Th−êng xuyªn kiÓm tra toµn bé hÖ thèng ®o phï hîp víi h−íng dÉn cña h·ng s¶n xuÊt.
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C¸c kiÓm tra nµy tiÕn hµnh thªm cïng víi kiÓm tra m¸y ®−îc h−íng dÉn bëi h·ng s¶n xuÊt.

8.3     X¸c ®Þnh

X¸c ®Þnh TOC cña mÉu theo sù h−íng dÉn cña h·ng s¶n xuÊt. Khi x¸c ®Þnh TOC trùc tiÕp cÇn tr−íc hÕt

®uæi cacbon v« c¬ b»ng axit hãa dung dÞch ®Õn pH d−íi 2. CÈn thËn ®Ó tr¸nh c¸c chÊt h÷u c¬ dÔ bay

h¬i bèc mÊt.

Nång ®é TOC ph¶i n»m trong ®−êng chuÈn. §iÒu ®ã cã thÓ ®¹t ®−îc b»ng c¸ch pha lo·ng mÉu.

Tr−íc khi x¸c ®Þnh mçi l« mÉu (thÝ dô cø 10 mÉu) tiÕn hµnh kiÓm tra theo ®Ò nghÞ cña h·ng s¶n xuÊt

hoÆc theo qui ®Þnh cña phßng thÝ nghiÖm.

Sau khi axit ho¸, cho 1 dßng khÝ  tr¬ kh«ng chøa CO2 vµ t¹p chÊt h÷u c¬ qua hÖ thèng (thÝ dô 5 min) ®Ó

®uæi CO2.

9    BiÓu thÞ kÕt qu¶

9.1    TÝnh to¸n

Phô thuéc vµo lo¹i m¸y ®−îc dïng mµ tÝn hiÖu thu ®−îc lµ kh¸c nhau, tõ ®ã nång ®é TOC hoÆc DOC

trong mÉu ®−îc tÝnh to¸n. Khi ®o gi¸n ®o¹n, c¸c gi¸ trÞ nµy cã thÓ lµ, thÝ dô chiÒu cao pic, diÖn tÝch pic

hoÆc thÓ tÝch thuèc thö tiªu tèn. Th«ng th−êng, diÖn tÝch pic hay ®−îc dïng. ChiÒu cao pic chØ ®−îc

dïng khi chóng tû lÖ víi nång ®é. Khi ®o TOC hoÆc DOC gÇn liªn tôc, nång ®é CO2 sinh ra do ®èt c¸c

chÊt h÷u c¬ ®−îc ghi l¹i trªn bé ghi. Kho¶ng c¸ch gi÷a ®−êng ghi ®−îc vµ ®−êng zero tû lÖ víi nång ®é

TOC.

Nång ®é ®−îc x¸c ®Þnh dùa vµo ®−êng chuÈn (8.1).

Nång ®é TOC hoÆc DOC, miligam cacbon trªn lit, tÝnh theo c«ng thøc:

I  x  f  x  V
      ______________________

        Vp

trong ®ã

I   lµ  tÝn hiÖu trªn m¸y;

f   lµ  hÖ sè chuÈn ho¸ tÝnh b»ng miligam cacbon trªn lit, x¸c ®Þnh theo 8.1;

V   lµ  thÓ tÝch cña mÉu n−íc pha lo·ng tÝnh b»ng mililit;

     Vp   lµ  thÓ tÝch mÉu ch−a pha lo·ng.

KÕt qu¶ ®−îc biÓu diÔn víi hai hoÆc ba sè cã nghÜa dïng theo sai sè ngÉu nhiªn (®é chÝnh x¸c) cña

phÐp ®o.
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ThÝ dô :

ρ (TOC) = 0,76 mg/l hoÆc

ρ (TOC) = 530 mg/l hoÆc

ρ (TOC) = 6,32 . 103 mg/l

9.2     §é chÝnh x¸c

Th«ng tin vÒ ®é t¸i lÆp vµ ®é t¸i lËp khi thö liªn phßng thÝ nghiÖm cho trong phô lôc A.

10    B¸o c¸o kÕt qu¶

B¸o c¸o kÕt qu¶ cÇn cã c¸c th«ng tin sau:

a)   trÝch dÉn tiªu chuÈn nµy;

b)  chi tiÕt nhËn d¹ng mÉu thö;

c)  chi tiÕt vÒ l−u gi÷ mÉu tr−íc khi ph©n tÝch bao gåm c¶ thêi gian tõ khi lÊy mÉu ®Õn khi ph©n tÝch;

d)  xö lý mÉu tr−íc (thêi gian ®Ó l¾ng, läc);

e)  nång ®é TOC vµ DOC trong mÉu, miligam cacbon trªn lit;

f)   chi tiÕt vÒ mäi sai kh¸c so víi c¸ch lµm ®−îc qui ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy vµ mäi t×nh huèng cã

thÓ ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶.
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Phô lôc A

(tham kh¶o)

KÕt qu¶ thö liªn phßng thÝ nghiÖm x¸c ®Þnh TOC

B¶ng A.1

MÉu Gi¸ trÞ TOC T×m thÊy §é t¸i lËp §é lÆp l¹i Sè Sè kÕt KÕt qu¶

thùc
TOC
mg/l

trung
b×nh
tæng
mg/l

% §é lÖch
chuÈn

mg/l

 HÖ sè
®é lÖch

%

§é lÖch
chuÈn

mg/l

 HÖ sè
®é lÖch

%

phßng
thÝ

nghiÖm

qu¶
ph©n

tÝch sau
khi lo¹i

bá

bÞ lo¹i
bá

1 2,3 2,99 129,9 0,687 23 0,19 6,3 55 259 13

2 18,5 19,2 103,9 1,23 6,4 0,38 2 56 260 9

3 120 139 115,9 12,4 8,9 2,8 2 54 236 16

4 307 13,9 4,5 3,8 1,2 54 244 20

 MÉu 1 :  §ång phtalocyenin tetrasunfonic, muèi tetranatri.

 MÉu 2 :  Hçn hîp kali hydrophtalat vµ ®ång phtalocyanin tetrasunfonic, muèi tetanatri.

 MÉu 3 :  Hçn hîp kali hydrocacbonat, kali hydrophtalat vµ ®ång phtalocyanin tetrasunfonic, muèi
tetranatri

 MÉu 4 :   N−íc th¶i c«ng nghiÖp, mÉu thËt, ®−îc läc.

Chó thÝch 1    Lý do ®Ó ®é t×m thÊy lµ 130% ë mÉu 1 (mÉu víi nång ®é TOC thÊp) lµ do sai sè hÖ thèng
(kh«ng xem xÐt hoÆc xem xÐt phÇn nµo nång ®é TOC cña mÉu tr¾ng).

Chó thÝch 2     §é t×m thÊy t¨ng ë mÉu 3 cã thÓ do nång ®é TIC cao. Tr−êng hîp t−¬ng tù cho bëi h·ng
s¶n xuÊt m¸y lµ do thÓ tÝch axit vµ thêi gian ®uæi lµ kh«ng ®ñ.
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Phô lôc B

(tham kh¶o)

X¸c ®Þnh TOC ë c¸c mÉu chøa chÊt r¾n

B.1    Nh÷ng ®iÒu kiÖn phô thªm

§Æc tÝnh cña m¸y ®o TOC cÇn ph¶i tÝch hîp ®Ó ®o c¸c h¹t r¾n cã kÝch th−íc 100 µm (qui −íc).

Chó thÝch  1    Trong thö liªn phßng thÝ nghiÖm (xem b¶ng B.1) c¸c mÉu chøa h¹t r¾n cã kÝch th−íc tíi 100

µm ®· ®−îc ®o.

Chó thÝch 2    KÕt qu¶ x¸c ®Þnh TOC trong c¸c mÉu chøa h¹t r¾n th−êng kh«ng lÆp l¹i, ngay khi trén ®Òu.

MÉu cã thÓ ®−îc läc vµ x¸c ®Þnh riªng TOC trong n−íc läc vµ cÆn.

HÖ thèng dïng oxy ho¸ b»ng tia cùc tÝm lµ kh«ng thÝch hîp ®Ó x¸c ®Þnh microxelulo [xem B.4, b¶ng

B.1, mÉu 1b)].

B.2    Thö huyÒn phï

Thö huyÒn phï ®Ó kiÓm tra sù ®ång thÓ vµ ®é t×m thÊy cña c¸c chÊt r¾n Ýt tan.

§Ó chuÈn bÞ huyÒn phï ta dïng 225 mg xelulo (C6H10O5)r (kÝch th−íc h¹t tõ  20 µm ®Õn 100 µm, nång

®é cacbon trong huyÒn phï lµ 100 mg/l) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1000 ml, tÈm −ít b»ng n−íc. Thªm

n−íc ®Õn v¹ch møc vµ khuÊy b»ng m¸y tõ cho huyÒn phï ®ång thÓ. Kh«ng nªn dïng siªu ©m v× nã lµm

gi¶m kÝch th−íc h¹t. Hçn hîp bÒn trong kho¶ng 2 tuÇn lÔ  khi ®Ó trong tñ l¹nh, nh−ng cÇn khuÊy mçi

khi dïng. Cã thÓ dïng lo¹i huyÒn phï thÝch hîp kh¸c, thÝ dô n−íc th¶i cña nhµ m¸y giÊy.

B.3   Thö sù ®ång thÓ vµ ®é t×m thÊy cña c¸c chÊt Ýt tan (kiÓm tra h¹t r¾n)

Víi mçi h¹t mÉu chøa chÊt r¾n, sù ®ång thÓ vµ ®é t×m thÊy cña c¸c chÊt t¹o huyÒn phï (kh¶ n¨ng ph©n

tÝch h¹t r¾n cña m¸y) cÇn ®−îc kiÓm tra b»ng thö huyÒn phï (B.2).  LÊy mÉu trong khi khuÊy. NÕu dïng

lÊy mÉu tù ®éng th× cÇn khuÊy liªn tôc khi ph©n tÝch. Gi¸ trÞ trung b×nh khi ph©n tÝch ba lÇn sÏ gi÷a 90

mg/l vµ 110 mg/l, hÖ sè ®é lÖch lÆp l¹i sÏ nhá h¬n 10%.

Chó thÝch  1    Trong phÐp thö  nµy kÝch th−íc h¹t lµ quan träng.

Chó thÝch 2    §ång thÓ ho¸ tèi  −u vÝ dô nh− dïng m¸y khuÊy dao ®éng.

B.4      HiÖu qu¶

Xem b¶ng B.1.
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B¶ng B.1 −   KÕt qu¶ thö liªn phßng thÝ nghiÖm x¸c ®Þnh TOC

Gi¸ trÞ TOC §é t¸i lËp §é lÆp l¹i Sè Sè kÕt KÕt qu¶

MÉu thùc
TOC
mg/l

trung
b×nh
tæng
mg/l

T×m thÊy

%

§é lÖch
chuÈn

mg/l

 HÖ sè
®é lÖch

%

§é lÖch
chuÈn

mg/l

 HÖ sè
®é lÖch

%

phßng
thÝ

nghiÖm

qu¶ sau
khi lo¹i

bá

lo¹i bá

1 a 20 16,65 83,2 7,5 45,1 2 12,0 32 149 0

1 b 20 0,53 2,7 0,4 75,0 0,15 27,3 15 56 10

      MÉu 1 a  :  Vi tinh thÓ xelulo  (®−îc x¸c ®Þnh b»ng ®èt ch¸y).

      MÉu 1 b  :  Vi tinh thÓ xelulo (oxy ho¸ b»ng tö ngo¹i).
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