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L&i néi dau

TCVN 6490 : 1999 hoan toan tuong duong véi tiéu chuan
ISO 10359-2 : 1994;

TCVN 6490 : 1999 do Ban ky thuat TCVN/TC147 “Chét
lugng nuéc” bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do ludng Chat
lugng dé nghi, B6 Khoa hoc Céng nghé va Mai trudng ban
hanh.
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Chat lugng nuéc — Xac dinh florua -

Xac dinh t(“;ng florua lién két véi cac chat vo co sau khi phan huy va

chung cat
Water quality — Determination of fluoride —

Part 2: Determination of inorganically bound total fluoride after digestion and distillation

1 Pham vi ap dung

1.1 Linh vuc ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap dé xac dinh téng florua lién két v6i cac chat vé co. Phuong phap
ap dung cho nuéc thai bi 6 nhiém nang béi cac chat vé cd cé néng do ion florua 16n hon 0,2 mgl/l.

1.2 Cac chat can trd

Mot s& cac cation (xem phan md dau) va bo c6 thé xuat hién trong khi xac dinh florua gay can tré phép

xac dinh, can phai loai bé chung bang cach chung cét.

2 Tiéu chuan trich dan

TCVN 5993:1995 Chat lugng nuéc — L4y mau — Phan 3: Huéng dan giif gin va bao quan mau.

3 Nguyén tac

Cbé can mau trong méi trudng kiém. Nung chay phan cin véi natri hidroxit. Tach florua bang cat 16i cuén
hoi nuéc st dung hén hop H,PO, / H,SO,. Xac dinh néng do florua trong phan cat bang dién cuc chon
loc ion florua (xem ISO 10359-1).

4 Thuéc tha
Trong qua trinh phan tich chi dung nhiing thudc th{r tinh khiét phan tich va nudc cat hodc nudc c6 chat
luogng tuong duaong.

4.1 Axit clohidric (HCI), p = 1,12 g/ml
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4.2 Axit photphoric (H;PO,), p=1,71 g/ml

4.3 Axit sunphuric (H,SO,), p= 1,64 g/ml; 72,5 % (VIV)

4.4 Natri hidroxit (NaOH), ran

4.5 Dung dich natri hidroxit, c(NaOH) = 5 mol/l

Hoa tan c4n than 100 g + 0,5 g natri hidroxit vao nuéc va pha lodng dén 500 ml.
4.6 Dung dich metyl do6

Hoa tan 0,2 mudi natri cGa metyl @6 (C,sH;,N3NaO,) trong 100 ml etanol.

4.7 Dém dé diéu chinh luc ion (TISAB)

Hoa tan 58 g natri clorua va 57 ml axit axetic két tinh p (CH3COOH) = 1,05 g/ml vao 500 ml nuéc trong

binh 1 I. Khudy cho tan. Thém 150 ml dung dich natri hidroxit (4.5) va 4 g CDTA (trans-1,2-diamino-
xyclohexan-N,N,N’,N'-tetraaxetic axit). Ti€p tuc khudy dén tan hét va diéu chinh pH 5.2 bang dung dich

natri hidroxit, dung pH-mét. Chuyén sang binh dinh méc 1000 ml, thém nudc dén vach, I4c déu.
Dung dich nay bén 6 thang, nhung khéng dung néu thay c6 két tla.
Chu y — C6 thé mua dung dich nay ngoai thi trudng.
4.8 Florua, dung dich géc p = 1000 mg/I
S4y natri florua 4 gid 6 150 °C va dé ngudi trong binh hat &m.

Hoa tan 2,210 g + 0,001 g chat da dudc sdy kho trong nudc trong binh dinh méic 1000 ml. Thém nuéc

dén vach muc va l3c déu. Chira dung dich trong binh polyetylen cé nuat van.
4.8.1 Florua, dung dich tiéu chuan I, p = 10 mg/l

Dung pipet hat 10 ml dung dich florua géc (4.8) cho vao binh dinh miic 1000 ml, thém nu6c dén vach va lac

déu.

4.8.2 Florua, dung dich tiéu chuén Il, p = 5 mg/I

Dung pipet hat 5 ml dung dich géc (4.8) cho vao binh dinh méic 1000 ml, thém nudc dén vach mc.
4.8.3 Florua, dung dich tiéu chuan Ill, p = 1 mg/l

Dung pipet hat 100 ml dung dich tiéu chuén | (4.8.1) cho vao binh dinh mdc 1000 ml, thém nuéc dén

vach muc.
4.8.4 Florua, dung dich tiéu chuan IV, p = 0,5 mg/l

Dung pipet hat 100 ml dung dich tiéu chuén Il (4.8.2) cho vao binh dinh m&c 1000 ml, thém nuéc dén

vach muec.

4.8.5 Florua, dung dich tiéu chudn V, p = 0,2 mg/I
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Dung pipet hat 20 ml dung dich tiéu chuén | (4.8.1) cho vao binh dinh miic 1000 ml, thém nuéc dén vach

/

muc.

T4t ca cac dung dich tiéu chuan déu phai chira trong binh chat déo va dung trong 1 thang.

5 Thiét bi, dung cu
Cac thiét bi thong thudng trong phong thi nghiém va

5.1 Von mét, dung milivonmet cé tr khang khéng nho hon 10'? Q, cé kha nang cho doc dén 0,1 mV

hoac hon.

5.2 Dién cuc ion chon loc florua, phai cho s6 doc 6n dinh. Stc dién déng do véi dung dich tiéu
chuédn khéng nhd hon 55 mV khi néng dé florua bién ddi 10 1an & 25 °C .

5.3 Dlén cuc so sanh, dung dién cuc calomet chita dung dich kali clorua bdo hoa ho&c dung dién
cuc Ag/AgCl.

Chu thich — Cau néi don 1am giam dién thé ti€p xdc, nén dung loai nay.
5.4 Binh do, dung tich 100 ml, lam bang polyetylen, c6 vé diéu nhiét.
5.5 NO&i cach thuy, c6 kha ning cung cap nudc cho vé binh do (5.4) véi nhiét do 25 °C + 0,2 °C .
5.6 May khudy tir, con khuay boc PTFE.
5.7 Coc polyetylen, dung tich 100 ml.
5.8 Bat niken, dung tich 700 ml.
5.9 Chén nung, dung tich 60 ml, lam bang s hoac niken.

5.10 May chung cat (thi du chi ra trén hinh 1) lam bang thuy tinh bosilicat, thich hop dé cat 16i cuén
hoi nuéc, bao gém mot thiét bi diéu ché& hai nudc, binh cat 250 ml c6 kém theo nhiét k& c6 c6 néi 14/ 23
ndi vGi bdé phan dun néng, mét sinh han xodn va phéu c6 khda nhé giot (v bao dai it nhat 30 cm). Nhiét
k& 14/ 23 thich hop dé do nhiét a6 dén 200 °C .

5.11 Thiét bi dun binh cat, c6 4o bao nhiét thich hop.

5.12 Binh cau day tron dung tich 500 ml va 1000 ml.

5.13 Binh dinh muc dung tich 100 ml, 250 ml va 500 ml.

5.14 Pipet bau 1 vach, dung tich 10 ml, 20 ml, 25 ml va 50 ml.
5.15 Cac loai pipét.

5.16 Binh thudc thi hep miéng, dung tich 500 ml, lam b&ng thuy tinh nau.
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6 Lay mau

Mau dudc 18y vao binh polyetylen da rlra va trang bang nuéc khéng chita florua. Khéng cén chat bao vé nao,
nhung phan tich cang s6m cang t6t, nén lam trong vong 3 ngay. V& luu gitr mau xem TCVN 5993 : 1998
(ISO 5667 — 3 : 1994).

7 Cach tién hanh
7.1 Cb can va phan huy mau

Lay 500 ml mau nudc, da dudc lam déng thé bang cach I&c, cho vao bat niken (5.8). Néng d6 florua ndm
trong khoang tir 0,2 mg/l d&n 2000 mg/l. Néu ndéng dd florua cao hon thi Iay thé tich mau nhd hon thich
hop.

Diéu chinh pH mau nuéc d&n 11 — 12 bang natri hidroxit (4.5) va c6 dén con khoang 30 ml. Chuyén vao

chén (5.9) va c6 can than dén can, tranh lam ban hoac qua nhiét.

/y
-/

’

'/

Ong bao niém

Nhigt ké
tiép xuc

Binh cat
(250 ml)

<4.>" " Bunnéng
Binh hiung
Hinh 1 — Thi du mdt may chung cat

Phi phan can bang 2 g natri hidroxit (4.4)
Bun néng chén nung dén 400 °C — 500 °C (néng dd) roi doi 10 phut.

P& ngudi va hoa tan chat chay trong 1 lugng nhd nuéc.
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7.2 Chung cat

Chuyén chat chay da hoa tan (xem 7.1) vao binh cat (xem 5.10) va dam bao thé tich khéng quéa 50 ml.
NGi binh cat véi cac phan con lai ctia may (5.10).

Dung phé&u nho giot thém c&n than 60 ml H,SO, (4.3) va sau d6 thém 10 ml H;PO, (4.2).

DPat binh dinh mic 500 ml chira 20 ml dung dich natri hidroxit (4.5) vao chd hing cla &ng sinh han.

Nhing ngéap dau sinh han vao dung dich.

Bat dién binh san xuat hoi nuc va phan dun cla binh cat (5.11).

Khi dung dich trong binh cat bat diu séi thi dan hoi nuéc vao.

Ti€p tuc dun dén khi dung dich trong binh cat dat 155 °C.

Diéu chinh viéc dun néng dé gilr nhiét dd gan nhu khéng déi.

Diéu chinh dong hoi nuéc dé diéu chinh téc do cat khoang 10 mi/min.

Chu thich 3 — P& phan tich nhiéu mau, nén thay nhiét k& bang nhiét ké ti€p xuc va diéu khién viéc

dét néng bang role.
Dirng cat khi luong dung dich thu dugc khoang 450 ml.
Trang dau 6ng ra ca trong 1an ngoai bdng mét it nudc.
Trung hoa lugng dung dich trong binh dinh mdc vGi chi thi metyl dd (4.6) va thém nudc dén vach mic.

Chu thich 4 — May cat c6 thé dan t6i ndng do florua qua 16n sau khi chung cat, c6 thé loai anh hudng
nay bang dung dich trng trudc khi xac dinh.

7.3 Chuan bj xac dinh

Vi dc tinh cla dién cuc ion chon loc florua (5.2) thay d8i theo thai gian, kiém tra dudng chudn vao ngay
do (xem 7.4).

Dé dién cuc do t6t, trudc khi do can x{ ly dién cuc nhu sau: Nhing dién cuc vao binh dung dung dich so

sanh 5 (xem bang 1) trong vong moét gid.

Sau khi trang dién cuc bang dung dich can do d4u tién, dién cuc nhu vay la sin sang lam viéc.
7.4 Chuan héa

Lap ham chuén véi ndm dung dich cé khodng néng dé phu hop.

Vé6i khoang 0,2 mg/I d&€n 10 mg/l lam nhu sau:

— Hut 25 ml dung dich dém (4.7) vao mai binh do;

— Huat mét thé tich tuong ing dung dich tiéu chuan florua nhu bang 1 vao méi binh do.
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Dé thiét 1ap ham chudn, thuc hién tiing budc tir dung dich loAng nhat d&n d&c nhat, trang dién cuc méi

lan do bang dung dich sé do ti€p theo.

Sau khi do nhu trén lai ngam dién cuc trong 5 phat dén 10 phut vao dung dich d6i chiing 5 (xem bang 1)

dé loai bd hiéu tng.
Do theo th( tu sau (theo bang 1):

5 - trdng - 4 — trdng — 3-trdng - 2 — trdng - 1 - trang bang 5 — ngam dién cuc 5 phut dén 10 phat
trong 5 - 1ap lai phép do.

Né&u gia tri do clia 1an sau Iéch khoi Ian trudc trén + 0,5 mV thi phai do lai.
Thudng xuyén kiém tra dudng chuan. Dam bao rang d6 déc khéng nhé hon 55 mV, néu khong thi kiém

tra lai thiét bi va lap lai dudng chuén.

Bang 1 — Chu&n bi dung dich so sanh (xem 7.4)

Dung dich so Dung dich Dung dich tiéu chuan Noéng do "
sanh dém florua
No. ml No. ? ml mg/|
1 25 I 25 10
2 25 I 25 5
3 25 " 25 1
4 25 v 25 0,5
5 25 \% 25 0,2
" Thuat ngii néng d6 |1a dé cap dén ndng dd dung dich tiéu chuan va dung dich mau, khéng
phai la dung dich do sau khi thém dung dich dém.
2 Xem 4.8.1 dén 4.8.5.

7.5 Chuéan héa sau khi chung cat

D& thudng xuyén kiém tra dudng chudn (thi du sau 20 Ian do), tién hanh chuan hoéa ké ca phan huy mau

va chung cat.
7.6 Do
Hut 25 ml dung dich dém (4.7), r6i 25 ml dich cat (7.2) cho vao binh do khé (5.4).

B4o dadm pH 1a 5,2 + 0,2. N&u can, diéu chinh pH bang ting luong rat nhd axit clohidric hodc natri
hidroxit.

Khi do, b4t dau véi ndng dd thap nhat va két thic véi néng dd 16n nhat ddi véi loat mau can xac dinh.
Sau khi do néng dé I16n, hoi phuc lai dién cuc (xem 7.3) trudc khi do cac néng do.
Do tat ca cac dung dich theo cach sau:

Doi dén khi nhiét do khong ddi (vi du 25 °C + 0,5 °C) va thuc hién t&t ci phép do & nhiét do nay.
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DPat con khudy tir vao binh do (5.4) réi dat binh do 1én may khudy tur (5.6).
Nhing céc dién cuc (5.2) vao dung dich va cé dinh chung.
Diéu chinh téc dd khudy khoang 180 phut dén 200 phdt.

Khi dién thé& khong bién ddi hon 0,5 mV trong 5 phut thi ngiing khudy. Sau it nhat 15 s, ghi két qua thu
duoc.

Trang que khudy va cac dién cuc bang dung dich sap do, trudc khi do tiép.
Chu thich 5 — Khi tinh toan két qua phai chd y dén moi viéc pha loang phan cét.
7.7 Xac dinh gia tri trdng

M&éi loat mau, thuc hién xac dinh trdng bang cach lam day dd tir 7.1 dén 7.5 nhung thay dung dich mau

bang nudc cat.

8 Tinh toan két qua

V& dudng chudn ti s6 liéu nhan dudc & 7.4 trén gidy semilogarit, vi néng dd cla florua, tinh bang
miligam trén lit, trén truc hoanh va dién thé& cla binh do, tinh bang milivon, trén truc tung, réi dung dudng

hoi quy.
TU dudng hdi quy doc giéa tri néng do khai luong florua, tinh bang miligam trén lit, cla phan cat.
Chu thich 6 — C6 thé tinh theo phuong trinh Nernst (xem [1] trong phu luc A).

Tinh néng dé khéi lugng clia florua pr trong mau nudc theo cong thiic:

_ Vi (Pep = Pro)
Pr = %

trong dé
pe & néng doé khdi lugng cua ion florua trong mau nudc, tinh bang miligam trén lit;
prp 18 ndng do khéi lugng cla ion florua trong phan cét cla mau, tinh bang miligam trén lit;
Pro 1@ ndng do khéi lugng cla florua trong phéan cat clia dung dich tréng, tinh bang miligam trén lit;
vV 1a thé tich cla mau nudc, tinh bang miligam trén lit;

Vp la thé tich clia phan cat, tinh bang miligam trén lit.

9 Do chinh xac
Mot phép th( lién phong thi nghiém da dugc thuc hién vao thang 4-1983, cho két qua trong bang 2.

Céac mau dugc dung la nudc thai céng nghiép
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Bang 2 - D& chinh xac

No. I n |Loaibd| p x |WFR| o | VC, | o | VCg
% mg/l | ma/l mg/l % mg/l %
1 13 48 12,7 0,60 | 0,667 | 111,2 | 0,152 | 22,7 | 0,026 | 3,90
2 12 48 14,3 6,00 5,63 93,8 | 0,316 5,6 0,233 | 4,13
3 13 50 9,1 60,0 55,5 92,5 | 3,806 6,9 1,757 | 3,17
/ S6 phong thi nghiém, ké ca sé loai bd o, Do léch chuin lap lai
n S6 céac gia tri, ké ca s6 loai bd VC, Hé s6 bién thién lap lai

p  Nong dé khdi luong florua
¥ Trung binh
WFR TY I& thu hdi

or DO léch chuan tai lap

VCg Hé s bién thién tai lap

10 Bao cao két qua

B&o céo phai gém céc théng tin sau:

10

a) trich dan tiéu chuan nay;
b) ngay thang va dia diém thdr;
c) nhan dang chinh xac mau ;

d) mo ta cap dién cuc da dung;

e) k&t qua va phuong phap biéu dién két qua;

f) nhiing sai léch khdi phuong phap hoic tinh huéng anh hudng truc ti€p dén két qua.
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