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TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 6493 : 1999

Chat lugng nudc - Xac dinh cac halogen hitu co dé bi hap phu (AOX)

Water quality - Determination of adsorbable organic halogens (AOX)

1. Pham vi

1.1 Tiéu chuidn nay dung dé xac dinh truc ti€p cac hop chat hitu co halogen hoa, gébm ca cac hdp chat
dé bay hoi (xem 8.1.1), dé bi h&p phu trén than hoat hoa (AOX), & trong nudc véi gia tri AOX trén 10ug/l
cac halogen lién két hitu ca gém clo, brém va mét phan iét (xem 1.4) (dudc xac dinh nhu clorua). Ham
lugng cla cacbon hitu co hoa tan (DOC) can phai nhd hon 10mg/l va néng dé clorua vo cd can nhd hon
1g/l. Mau véi ndng dé 16n hon can phai pha lodng trudc khi phan tich (xem phu luc A). Néu néng do
halogen hiiu co trong mau thap hon 10 pg/l va gia tri DOC ciing thap tudng (ng thi cé thé phai 18y thé
tich mau 16n hon. Trudng hdp mau chia huyén pht ma cac hop chat halogen tén tai trong d6 thi viéc xac

dinh bao ham ca phan huyén phu.

1.2 Viéc loc bi can trd do keo khi tach than hoat hoa khoi pha nuéc cé thé khic phuc dugc, vi du, bang

cach thém bot diatomit hodac déng tu keo.

1.3 Khi c6 mét clo hoat dong, két qua xac dinh AOX c6 thé bi cao. Phan (ng oxi h6a cla clo véi cac
chat hitu co trong mau va véi than hoat hoa c6 thé tranh dudc bing cach thém chat kh{, vi du natri

sunfit, vdo mau ngay sau khi |ay.

1.4 Céc hdp chat i6t vé co can trd qua trinh hdp thu va phat hién. Cac hop chat iét hitu co c6 thé lam

két qua cao va khong lap lai.
1.5 Néng d6 clia brom vé co 16n c6 thé gay can trd.

1.6 Cac hdp chat halogenua vé cd it tan c6 thé lam cao két qua. Cac t& bao s6ng (vi du vi sinh vat, tao)
ciing c6 thé lam cao két qua do lugng clorua cla ching. Trong trudng hop nay mau can dudc phan tich it

nhat 8 gid sau khi axit hoa.

2. Tiéu chuan trich dan

ISO 5667-1: 1982 Chat lugng nuéc — LAy mau — Phan 1: Huéng dan lap chuong trinh 18y mau.
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TCVN 5992: 1995 (ISO 5667-2 : 1982) Chat lugng nudc — Ly mau — Phan 2: Hu6ng dan ky thuat &y

mau.
TCVN 5993: 1995 (ISO 5667-3: 1985) Chat lugng nudc — Ly mau — Phan 3: Huéng dan bao quan va
x0r ly mau.

ISO 8245 : 1987 Chat lugng nuéc — Hudng dan cach xac dinh cacbon hitu co téng s6 (TOC).

3 Dinh nghia

Tiéu chudn nay dung cac dinh nghia sau

3.1 Halogen hitu co dé bi hdp phu (AOX): Luong cac halogen clo va brém chira trong cac hop chat hiu
cd, dugdc xac dinh nhu clorua theo phuong phap trong tiéu chuan nay.

3.2 Cacbon hiiu cd hoa tan (DOC): Lugng cacbon hitu co ton tai trong mau nuéc sau khi loc qua mang

loc c6 cd 16 0,45 um.

4 Nguyén tac

Axit hoa mau nuéc bang axit nitric. Tach phan halogen hitu co dé bay haoi khdi mau nuéc (néu thich hop)
va dét n6 trong giai doan riéng. Hap phu trén than hoat hoa cac chat hitu co trong mau nudc. DAy cac
halogen vé co bang dung dich natri nitrat. D6t chay cac hop chat hiru co trong mét dong oxi. Hap phu

cac halogenua hidro va xac dinh néng dé khai lugng cla chung, vi du bang vi dién lugng.

5 Thuodc thi

Chi dung cac thuéc thir tinh khiét phan tich. Kiém tra nuéc, hoa chat, khi vé dé tinh khiét ctia chang.
Phai dam bao rang gia tri AOX |a khéng dang ké so véi gia tri AOX nhd nhat khi xac dinh. Chita nudc
trong binh thuy tinh c6 thém than hoat hoa (5.1).

5.1 Than hoat hoa

Xem phu luc B vé x{ ly v8i than hoat hoa. Dung luong hdp phu cla than hoat hoa theo phu luc B dudc
tinh bang chi sé i6t (xem phu luc B). Tri s6 trdng cla than hoat hoa can phai nhé hon 15 ug/g than hoat

hoa.

Cha thich - Theo céach tién hanh & diéu 8.1.2.1, than hoat hoé c6 kich thuéc hat ¢& 50 um Ia thich hop. Theo
céach tién hanh & diéu 8.1.2.2, than hoat hoa ¢6 kich thudc hat 100 um va nhd hon dudc ua ding.

5.2 axit nitric, p = 1,4 g/ml, dung dich 65 % (m/m).
5.3 axit clohidric, c(HCI) = 0,100 mol/I.

5.4 axit sunfuric, p = 1,84 g/ml.
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5.5 Khi dét, vi du oxi (O,) ho&c hén hop oxi va mét khi tro.

5.6 Nitrat, dung dich goéc

Hoa tan 17g natri nitrat NaNO; vao nudc trong binh dinh méic 1000ml, thém 1,4ml axit nitric (5.2) va
thém nuGc dén vach .

5.7 Nitrat, dung dich rira

Pha loang 50ml dung dich g6c nitrat (5.6) trong binh dinh mdc 1000ml, thém nuGc dén vach.
5.8 Natri sunfit, dung dich ¢(Na,SO;) = 0,2mol/l.

5.9 p-Clorophenol, dung dich gdc, tuong (ing vGi 1mg clo hitu co trong 1 lit.

Hoa tan 72,5mg p-clorophenol (CzH;CIO) trong 100ml nuéc. HUt 5ml dung dich nay pha lodng thanh
1000ml trong binh dinh mic. 1ml clia dung dich nay cha 1mg clo hiiu co.

5.10 p- Clorophenol, dung dich tiéu chuan

Dung pipét hat 1 ml, 5 ml, 10 ml, 20 ml va 25 ml dung dich géc (5.9) cho vao binh dinh mic 100ml va

thém nudéc dén vach.

Cac dung dich nay pha ngay truéc khi dung.

6 Thiét bi dung cu
Cac thiét bi dung cu théng thudng trong phong nghiém va

6.1 Thiét bi dé tach, dét va phat hién

6.1.1 Thiét bi dét, vi du gébm mot 16 c6 kha nang dét néng it nhat 1a 950°C, c¢6 6ng thach anh dudng
kinh 2 cm dén 3 cm, dai 30 cm (xem hinh C.1).

6.1.2 Thuyén thach anh, cho vira vao trong éng (xem 6.1.1).

6.1.3 Vi dién luong k&, c6 kha nang xac dinh 1 ug clo véi do Iéch chuin nhé hon 10%, hodc moét thiét bi

tuong duong cé kha nang phat hién ion clorua.
6.1.4 Binh hap thu, nap axit sunfuric dé lam khoé dong khi. Phai d&m bao khéng c6 su chay ngudc.

6.1.5 Cjng dan khi vao, 1am bang thuy tinh (PTFE), kim loai hay teflon, diing trong phuong phéap tach.

6.2 Thiét bi hap phu, theo 8.1.2.1
6.2.1 Thiét bi loc, c6 phéu dung tich V = 0,15I, dudng kinh cai loc 25 mm.
6.2.2 Cailoc mang polycacbonat, c6 ham lugng clorua thap, dudng kinh 25 mm, c& 16 0,4 pm.

6.2.3 Binh non.
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6.2.4 Thiét bj lac, vi du c6 ban Iic phing.

6.3 Thiét bi hap phu theo 8.1.2.2

6.3.1 B0 hdp phu, vi du gbm mot bom piston véi voi teflon va 6ng hdp phu dudng kinh trong 2 mm dén

3 mm, dai 40 mm dén 50 mm, nap khoang 50 mg than hoat hoa gilra bdng ceramic.

7 Lay mau va xtr ly mau

Chi duing binh thuy tinh d& 18y mau, van chuyén va luu gilr mau.

7.1 Thém ngay 5 ml dung dich sunfit (5.8) vao 100ml mau c6 chilra chat oxi hoa (xem diéu 1).

7.2 Diéu chinh pH dén 1,5 - 2,0 bang axit nitric (5.2), roi dé yén 8 gid néu can (xem diéu 1).

7.3 Nap day cac binh thuy tinh, khéng cé bot khi.

7.4 Phan tich cang nhanh cang t6t. N&u budc phai luu gili thi gitr mau da axit hoa & 4°C, nhung khéng
gilr qua 3 ngay.

7.5 D& mau nudc dat nhiét d6 phong trudc khi phan tich.

8 Cach lam

8.1 Cac giai doan tach

8.1.1 Téch va xac dinh cac hop chat halogen dé bay hai.

Giai doan nay c6 thé bd qua néu cac hop chéat halogen dé bay hoi chiém it hon 50%.
Dat, vi du 100ml mau vao binh ria khi.

N&i may, vi du xem hinh C.1 phu luc C.

Diéu chinh dong oxi 150ml/min., d@m bao cac bot khi déu dan.

Pua hén hop khi vao may dét (6.1.1) 6 khoang 950°C.

Théi khi it nhat 10 phat hodc dén khi phan (ing két thic (tin hiéu khong tang von ké).
Xéac dinh ham lugng halogen bang cach do dién lugng nhu chi ré & diéu 10.

8.1.2 Giai doan hap phu

Giai doan hap phu cé thé tién hanh theo 8.1.2.1 hoic 8.1.2.2.

8.1.2.1 Ha&p phu bang cach l&c

L&y mau, néu can thi x{ ly theo 8.1.1, va dat vao may l4c (6.2.4).
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Né&u binh rlta khéng dat vira vao may lac thi chuyén sang binh nén va trang binh rira badng mét lugng nhé
nuéc (diéu 5).

Né&u khoéng 1am diéu 8.1.1 thi 14y 100ml mau da chuén bi truéc vao binh nén dung tich 250ml.
Thém 5ml dung dich géc nitrat (5.6) vao d6 va kiém tra d& pH phai nhd hon 2.

Thém 50mg than hoat hoa (5.1) va l3c it nhat 1 gid.

Loc qua mang polycacbonat (6.2.2). Néu can thi dung loc hut.

RUta banh loc dudc bang khoang 25ml dung dich rlra (5.7) chia 1am nhiéu 1an. Sau khi loc, dat banh loc

4m cung véi mang loc polycacbonat vao thuyén dét béng thach anh va tiép tuc lam nhu & 8.2.
Chu thich
1 Su hap phu hoan toan thé hién & gia tri DOC khéng d6i va cé thé kiém tra bang phép do DOC.

2 Thé tich mau khac nhau (vi du 50ml va 100ml) cé thé dung dé kiém tra su hap phu hoan toan. Trong
trudng hap nay su chénh léch gilta cac gia tri AOX phai nhé hon 10%. Trudng hdp dong nudc thai cé
ham ludng phan phan td 16n cao (vi du nudc thai nha may bot gidy), thai gian hap phu cé thé 16n hon 1

gid. Trudng hdp nay giai doan l3c cling can kéo dai, vi du qua dém.
3 Banh loc khong hat dén kho dé tranh lam cao két qua (nhiém ban do khéng khi phong thi nghiém).

4 Né&u kho loc, c6 thé lam déng tu chat rdn. Thém 0,5ml dung dich nhém sunfat (6,3g/l) vao huyén phu
than hoat hoa. Chinh pH dén 6,8- 7,2 bang cach thém natri cacbonat rdn. Thém 0,2 ml dén 0,4 ml dung
dich polyacrylamit thuy phan 1 phan (0,2g/l), vira thém viia khudy. Tiép tuc khudy mot lat réi dé lang.
Gan phan chat 16ng & trén roi ti€p tuc x ly nhu & doan 5 diéu 8.1.2.1.

8.1.2.2 Hap phu trén cét than hoat hoa
Né&u mau dudgc x ly theo 8.1.1 thi thém 5ml dung dich géc nitrat (5.6) vao mau.

Né&u giai doan 8.1.1 bi bd qua thi thém 5ml dung dich géc nitrat vao mét thé tich mau, vi du 100ml mau nuéc

dugc x{ ly theo diéu 7 va kiém tra sao cho pH phai nhd hon 2.

D6i mau qua cac cot ndi ti€p (6.3.1) nap than hoat hoa véi téc d6 chay 3ml/phut.

Rlra mbi cot bang 10 ml d&n 20 ml dung dich rita nitrat (5.7) v6i tdc d6 chay 3 mi/phdt.

Chuyén than hoat hoa 4m va béng ceramic tir méi cot vao riéng mét thuyén thach anh va dét ching

riéng biét nhu mé ta & diéu 8.2.
Chu thich - Gia tri AOX thu dugc tir cét thi hai can nhd hon 10% gia tri AOX clia cét thit nhat. Néu khac di
thi mau phai pha loang (xem phu luc A).

8.2 Dot

Phai tuan theo céac chi dan cla hang san xuét.

Nhiét d6 & budng dét (6.1.1) phai & it nhat 950°C, con cac thong s6 khac dudc dat theo hang san xuét may.

8.2.1 NG&i ngudn oxi véi 6ng dét, va néi 8ng dét véi binh hap thu (xem hinh C.1)
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Cha thich - Can tranh su chay ngudc axit sunfuric vao 6ng dét do su gidm nhiét dd hoic ap luc.
8.2.2 Diéu chinh dong oxi khoang 150ml/phdt.
8.2.3 Dua tU tir thuyén thach anh vao phan dét néng clia 6ng d6t d& dam bao hoi 4m bay tir tir khdi mau.

2 2

Chu thich - Kich thudc 10, thai gian, nhiét do va téc dd khi dét c6 thé anh hudng dén két qua.

8.3 Chuan hoa va kiém tra
Vi dién lugng k& phai dugc kiém tra thudng xuyén trong khoang do.
8.3.1 Kiém tra vi dién luong ké&

Bom 1 ul, 2 ul, 3 ul, 4 ul, 5 ul, 6 pl, 7 ul, 8ul, 9 pl, va 10 ul dung dich axit clohidric (5.3) truc tiép vao binh

chu&n do.
Do dién lugng cho tung trudng hadp.

Tinh toan va lap dudng hdi qui cho céc gia tri do dugc bang phuong phap héi quy tuyén tinh dua theo
phuong trinh (1):

Q=axQ,+b (1)
trong do:

O ladién lugng do dudc, tinh bang culéng;

0O, ladién lugng ly thuyét, tinh bang culéng;

a la d6 d6c dudng thang héi qui (hiéu sudt dong trong dién phan);

b la diém cét clia dudng hoi qui véi truc tung, tinh béng culéng.
Dién luogng ly thuyét nhan dudc tir phuong trinh (2)

0, =V xCyxF (2)

trong doé:
V  lathé tich cGa dung dich axit clohidric, tinh bang lit;
ce lanéng dé cta dung dich axit clohidric, tinh bang mol CI trén lit;
F  1a hang s6 Faraday: F' = 96487 C/mol.

8.3.2 Kiém tra toan bé cach lam

Phan tich nam dung dich tiéu chuén (5.10) va moét dung dich trdng da biét néng d6 AOX theo cach lam &
8.1.2.1 hoac 8.1.2.2.
Chu thich - K&t qua kiém tra la chap nhan dudc néu hé s6 tuong quan I6n hon 0,999. Néu khong, phai

dung d6 thi d& danh gia. D6 thi sé& chay ra ngoai, bién déng cao hoac khéng théng, dé6 la nguyén nhan

gay két qua khoéng thod dang. Dé kiém tra hang ngay toan bd cach lam ta chi can do mot diém gilra
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trén khodng lam viéc. Chénh léch gilta gia tri do dudc va gia tri ly thuyét khéng dudc qua 10 % (hé sé
phat hign tir 1 % dén 110 %).

8.4 Xac dinh trang
8.4.1 Khai quat

Téng gia tri trdng khong dudc vuot qua 3 pg hodc 30 pg/l tuong Gng. Néu khong, can kiém tra giai doan
h&p phu, dét va xac dinh dién lugng riéng.

Su nhiém ban dang ké khong khi phong thi nghiém bdi cac hop chéat hitu co chira halogen c6 thé tang
lén do hoéa chat hodc cac nguén khac, vi du muc dé slia chita cho may chir. D& tranh két qua bi cao thi
banh loc khéng bao gid hat kiét. Néu khong khi phong nghiém bi nhiém ban cao thi ngay thé tich chét
clia may cling c6 thé lam cao k&t qua. Néu dung chat tro déng tu va trg loc thi dung dich trdng ciing
thém tuong tu.

8.4.2 Xac dinh trang theo 8.1.2.1

Tron 50mg than hoat hoé (5.1) vao khoang 50ml dung dich rlra nitrat (5.7) va lac moét gid.
Loc than hoat hoa nhu & 8.1.2.1 va xéac dinh ham lugng clo lién két hitu co.

8.4.3 Xac dinh trang theo 8.1.2.2

Lam theo 8.1.2.2, dung 100 ml nudc (diéu 5) thay thé cho mau.

9 Thé hién két qua

9.1 Phuong phap tinh toan

Tinh toan néng dd khéi luong cla halogen hitu co dé& bi hdp phu (AOX) theo phuaong trinh (3)

N, NZ—NOJ Mxa
Do =| —+ X 3
¢ (Vl v, F ©)

trong do:
pa 1a ndng dé khéi lugng clia AOX tinh theo clorua, tinh bang microgam trén lit;
N, la dung dich trédng theo 10.3, tinh bang culéng;
N, 1a gié tri do dugc cla halogen hitu co dé bay hai, nhu'la Q, tinh bang culéng;
N, 14 gié tri do dugc cla halogen hitu co dé bi hdp phu, nhula Q, tinh bang culéng;
M 1a khéi lugng mol cua clorua;
M = 35,45 x 10° ug/mol
V, lathé tich cla mau dem tach halogen hiiu co dé bay hai, tinh bang lit;

V, la thé tich cia mau dem hap phu, tinh bang lit.
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a va F c6 y nghia giéng nhu & biéu thic (1) va (2)
Né&u mau khéng tach phan halogen hitu co dé bay hoi thi phan N,/V, sé& bd qua.

Chu thich — K&t qua tur cdt hdp phu thi hai sé khong dung dé tinh toan ma chi dé kiém tra su hoan toan

cla giai doan h&p phu.
Céc két qua dugc biéu thi bang miligam trén lit hodc microgam clorua trén lit v6i hai s6 c¢6 nghia.
Vi du
Ham luong halogen hitu co dé bi hap phu, (AOX) tinh theo clorua:
74 ugll
6,2 mg/l.
9.2 PO chinh xéac

Thir lién phong thi nghiém dudc thuc hién vao thang giéng nam 1985 va két qua thu dudc trinh bay trén

bang 1.
Bang 1 — S& liéu vé dd chinh xac

Loai nuéc / n na x o, VC, ORr VCg
Nuéc udng 24 96 4 19,0 2,22 11,7 3,86 20,3
Nud6c mat 26 103 5 69,0 3,02 57 8,82 12,8
Nudc thai 26 104 4 777,0 23,97 3,1 103,46 13,3
I la s6 phong thi nghiém; o,1a d6 léch chuén 1ap lai, pg/l;
n la s6 cac tri do c6 gia tri; VCx la hé s& bién thién I4p lai, phan tram;
n, la sé cac gia tri loai bé; og la d6 l1éch chuan tai lap, pg/l;

¥ la gia tri trung binh, pg/l (sau khi da loai bd); VCr I2 hé s6 bién thién tai lap, phan tram.

10 Bao céao két qua

Bao cao két qua thir phai gébm nhiing théng tin sau :
a) trich dan tiéu chuan nay;
b) nhan dang mau nudc;
c) c¢6 tach cac halogen hitu co dé bay hai khéong;
d) phuong phap hap phu da dung;
e) bidu din két qua nhu & didu 9.1:

f) trinh bay chi tiét nhitng khac biét véi tiéu chudn nay va nhimg yéu t6 c6 thé anh hudng dén két qua.

10
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Phu luc A
(qui dinh)

Xac dinh AOX sau khi pha lodng mau

Mau nudc cé gia tri DOC I6n hon 10mg/l va/hodc ham lugng clorua vo co 16n hon 1g/l phai dudc pha
loang trudc khi phan tich. Tuy nhién, su pha loang phai ddm bao gia tri AOX van cao hon 10 pg/l.

D& pha loang, hiut mot phan mau da axit hoa (xem diéu 7), thém vao dé6 moét lugng nudc rdi tién hanh
hdp phu nhu diéu 8.1.2.1 ho&c 8.1.2.2. Can chu y dén su pha loéng khi tinh toan.

11
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Phu luc B
(qui dinh)

Dung lugng hap phu va lam viéc véGi than hoat héa

B.1 Dung lugng hdp phu cua than hoat hoa

Than hoat hoa cé dung lugng h&p phu thich hgp va ham lugng clorua vé ca thédp thich hdp cho viéc xac
dinh AOX c6 ban ngoai thi trudng.

Nhiéu phuong phap " c6 thé dung dé xac dinh dung luong hap phu. Chi sé i6t theo phuong phap trong
tiéu chudn AWWA céan phai cao hon 1050.

B.2 Lam viéc véi than hoat hoa

Than hoat hoa dé hap phu cac chat (cac hodp chat halogen hitu co tir khéng khi) va ching mat hoat tinh
sau 5 ngay md goi. D& giam mau trdng clia than, ta 1ay ra tir 1,5g dén 2,0g va gili ching trong am-pun
thuy tinh han kin. Lugng chira trong 1 Am-pun can dung trong ngay md va lugng con thira lai sé& dudc loai
bod vao cudi ngay.

Than con lai trong luu gilt phai dé trong lo han kin. néu mau trdng cla than quéa cao thi phai dung 16 than
khac.

') Mét trong cac phudong phap nay duoc viét trong tiéu chuan clia My AWWA B604/74 (JAWWA 1974) trong 672 :
1981.

12
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