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L&i gidi thiéu

Khi sir dung phuong phap chudn dé dé xac dinh ham lugng chat hoat déng anion can phai biét khdi
lugng trung binh.

Phuang phap chinh xac va nhanh dé xac dinh khéi Iugng phan tif trung binh clia ankylbenzen bang séc
ky khi 16ng (GLC), da dung d6i véi cac san phdm monosunfonic; khéi lugng trung binh clia phan tlr
monosunfonat hoac axit monosunfonic ¢ thé tinh dugc béng cach cong thém khéi lugng phan tir clia
nhém SO;Na tir Na hodc nhém SO,4H trif H.

Ky thuat GLC chi 4p dung cho ankylbenzen mach thang, cac dang mach nhanh ghi dugc séc ky dé, tuy
nhién khéng rd rang va khang tinh dugc khéi lugng phén tr tuong déi clia cac nhanh riéng biét.
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Phuong phap thir chat hoat dong bé mat metylen xanh

Standard test method for methylene blue active substances

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh cac hgp chat phan (ng véi metylen xanh dudi
diéu kién quy dinh trong quy trinh thir. Cac hgp chét nay dugc quy vé nhing chét hoat déng bé
mat nhu metylen xanh (MBAS) va dugc tinh toan va bao cao theo chét chuén linear alkyl benzen
sunfonat (LAS).

1.2 Phudng phap nay dugc ap dung dé xac dinh MBAS trong nudéc va nuéc thai. Ngudi slr dung

c6 trach nhiém dam bao tinh hiéu luc clia phép thlr d8i véi cac loai nudc chua kiém nghiém khac.

1.3 Phuong phap nay don giam, nhanh la quy trinh kiém tra phu hop cho viéc theo ddi hiéu Iuc
phan huy sinh hoc hoac qué trinh chuyén hoa khac dgi vai LAS. D€ dac trung han la loai trir yéu
t6 can trd can s dung quy trinh x Iy trudc & Phu luc A.1. Nhitng s6 liéu dan ra ma khong dung
phuang phép x ly trudc cin phai dudc gidi thich c&n than. Phuong phap nay c6 thé ap dung dugc
cho dai ham lugng tir 0,03 dén 1,5 mg/l d6i véi 100 ml mau.

1.4 Tiéu chudn nay khong dé cap dén van dé lién quan dén an toan, néu cb trong khi sl dung
n6. Trach nhiém cla ngudi st dung tiéu chudn la phai thiét 1ap cac thuc hanh an toan thich hop,
dam bao sirc khoé va phai xac dinh kha nang ap dung cac muc gi6i han bat budc truée khi s
dung. B&i v8i moét nguy hai déc biét, xem chu thich 2.

2 Tiéu chuan trich dan
ASTM D 459 Thuat ngif vé xa phong va cac chét tay rira.

ASTM D 1129 Thuét nglr vé nudc.
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TCVN 4851 : 1989 Nudc dung dé phan tich trong cac phong thi nghiém.

ASTM D 2777 Thuc hanh xac dinh dd chinh xac va sai s6 clia phudng phap (ing dung ctia Uy ban D
19 vé nudc.

ASTM D 3370 Thuc hanh Idy mau nudc.
ASTM E 60 Thyc hanh vé cac phuong phap do mau va quang phd dé phan tich hoa hoc céac kim loai.
ASTM E 131 Thuat ngif quang phd phan t.

ASTM E 275 Thuc hanh vé mé t va tién hanh do quang phé tif ngoai kha kién va héng ngoai gan.

3 Thuat ngir

3.1 Dinh nghia - V& dinh nghia cla nhiing thuat ngir ding trong phuong phap thir nay, tham khao
thuat ngur trong ASTM D 1129 va ASTM E 131.

3.2 Cac thuat ngif riéng trong tiéu chudn nay

3.2.1  Ankyl benzen sunfonat (ABS) - t&n chung diing cho san phdm da trung hoa sau khi sunfonic
hoa moét benzen ankyl mach nhanh. Xem thém thuat ngir 8 ASTM D 459,

3.2.2 Linear ankyl benzen sunfonat (LAS) - mét loai ankyl benzen sunfonat (ABS) c6 nhém ankyl 1a
mach th&ng. Xem thém thuat nglr 8 ASTM D 459.

4 Toém tat phuong phap

4.1 Phuang phap dua trén su tao thanh mét cap ion cb thé chiét dugc béng clorofom, cé mau xanh, do
phan (ng clia cation metylen xanh va chét hoat dong bé mat anion (ké ca LAS, cac sunfonat khac va
cac este sunfat).

4.2 Mau dugc trén véi mét dung dich nudc da axit hoa clia metylen xanh. Cac cép ion ki nudc tao
thanh sé dugc chiét hét vdi clorofom. Ldp chiét clorofom nay dudc rifa vdi mét dung dich axit dé loai cac
cép ion ki nudc kém (c6 hé s6 phan bé thap) tao thanh do cac chét can trd dién thé. Lop clorofom gilf
lai cac cap ion metylen xanh - LAS ki nuéc cao.

4.3 Cudng db clia mau xanh cla Idp chiét clorofom sé& dugc do mau & bubc séng hdp thu cuc dai
khoang 650 nm. Cudng dd nay ty 1& véi ndng d clia LAS qua mét duding cong hoc db thi chusn.
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5 Y nghia va st dung

5.1 Viéc s dung rong rai va phat thai cac chét tdy rlra vao nudc bé mat cé thé dan dén lam giam chat
Iugng nudc do hinh thanh bot va gay ra doc di véi sinh vat dudi nudc. Phuong phap nay cé thé phat
hién cac néng do nhd clia cac chat tdy rlra nhu 1a MBAS dé c6 thé kiém soat ching nham ngin ngira
nhimng van dé trén.

5.2 Linear ankyl benzen sunfonat (LAS) c6 kha ning phan huy sinh hoc, da dugc thay thé cho ankyl
benzen sunfonat mach nhanh (ABS) trong céng thitc cac chat tdy rlra vi ABS hau nhu khéng bi phan
huy sinh hoc. Phuong phap nay khong thé phan biét gitta ankyl benzen sunfonat mach théng va mach
nhanh cling nhu phan biét cac dang déng phan hinh hoc khac. Phuong phap metylen xanh cé thé dung
dé theo doi cac nghién citu vé do d6 phan huy sinh hoc, nhung khéng thé ding dé tién doan chat
Iugng.

6 Cac chatcan trd

6.1 Moi hop chat hitu co va vé cd tao thanh c&p ion chiét dugc béng clorofom gay can trd va dan dén
két qua xac dinh tang lén, néu khéng loai trif c&p ion dudc tao thanh bang cach xU Iy nhu & 4.1. Nhing
chat can trd lam két qué xac dinh ting lén nay bao gém cac chéat hitu co : sunfonat, cacboxilat,

photphat va phenol ciing nhu céc ion vd cd : xianat, clorua, nitrat va tioxianat.

6.2 Moi hop chét co tinh canh tranh manh véi metylen xanh dé tao véi LAS mét c&p ion s& cho nhitng
k&t qua xac dinh gidm di. Nhiing chat can trd lam két qua xac dinh gidm di nay biéu hién & mét vai amin
¢6 ¥ nghia phan tich trong truéng hop cac chat amoni bac bén.

6.3 Danh gia vé hiéu qua cac chat can trd thé khac nhau dugc tdng két trén bang 1. Cac hgp chét
dugc liét ké vdi cac ndng dd chi dinh dugc b sung vao cac dung dich cé chita 1 mg/l LAS.

6.4 Khi coé mat chat can trd can st dung phuong phap x{ ly truéc nhu trong phu luc A.1. Bang 2 chi ra
nhiing chat can trd cb thé c6 cho du da cb xU ly trudc.

6.5 Khi dung axit cromic dic dé lam sach dung cu thuy tinh, ké ca cac phéu chiét, gilra cac lan thi
mau, cdn phai rfa cdn than dé lam sach hét axit cromic trén toan bd bé mat va dac biét la khoang

khéng gilfa cac khe clia nit phéu chiét. Khéng sach hét axit sé gay sai s6 cho két qua.

6.5.1 Khong bao gid diing chét tay rifa dé 1am sach cac dung cu thuy tinh sir dung trong phép thir nay
vi kho lam sach chat tdy rira khdi cac bé mat. Moi lugng du chét tay rira déu cb thé gay két qua cao.
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7 Thiét bi

7.1 May so mau hodc so mau quang dién thich hgp cho phép do & viing budc song khoang 650 nm va
¢ cac cuvét véi dd ddy 50 mm va 10 mm.

CHU THICH 1  Céac may so mau va cac budc thuc hanh do mé ta trong phuong phap nay phl hgp véi thuc hanh
E 60. Cac may so may quang dién phu hgp vdi thuc hanh E 275.

7.2 Phéu chiét, dung tich 250 ml, kiéu Squibb, cé nat thuy tinh, thich hgp hon ca la nat TFE - flo
rocachon.
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Bang 1 - Danh gia vé can trd thé trong phuong phap metylen xanh

Thém vao dung dich 1,0 mg/l LAS Néng dd, mg/l | LAS do dudc, mg/l
Axetic axit . 100 1,0
_Amoni diety-l photphoroditio | 20 1,-1
Benzen sunfonic axit 100 1,3
Colesterol | 100 10
2.4 diclorophenol . 100 1,0
Dietanolam;r:n— ! 1000 1,0
Dinatri phenyl_pl';otphat 10 1,0
Isopropylamin : 14 1 ,0“
Leuxin ' 10 : 10
N-1-(naphtyletylendiamin) hidroclorua I 100 | 0,9
Nonyl phenol + 9 ErO | 100 1,0
Phenol r 100 1,0
Picric axit 5 45
Kali clorua F 100 1,0
Kali xianua 100 1,0
Kali nitrat 100 1,0
Kali tioxianat 2 1,0
Kali tioxianat 100 ! 4,1
Protein (gelatin xuong) 100 I 09
Natri dodexyl sunfat 10 14,6
Natri dodecan sunfonat 5 5,0
Natri naphtalen sunfonat 5 5,1
Natri stearat 100 1,0
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Bang 2 - Danh gia cac chit can trd thé trong phuong phap metyl xanh
véi viéc x( Iy trudc theo Phu luc A.1

Thém vao dung dich 1,0 mg/l LAS ! Néng do, mg/l | LAS do dugc, mg/l
Natri dodec-atn sunfonat | 5 | 3,7
Natri benzen sunfonat | 100 1,2
Natri dodexyl sunfat ' 10 - 0.9
Kali tioxianat 100 1,0
Picric axit | 10 | 1,0

8 Thudc thirva vat liéu

8.1 Do tinh khiét clia cac thude thlr - Dung céac thudc thir tinh khiét hoa hoc cho toan bd phép thir.
Né&u khdng c6 chi dan gi khac thi moi thuéc thir phai phl hdp véi qui dinh ctia Uy ban vé cac thudc
thit phan tich clia Hoi Hoa hoc My. Cac hoa chat loai khac cé thé dung nhung trudc hét phai chimg
té dudc |4 thudc thir cb do tinh khiét i cao d& cho phép sif dung ma khang lam gidm dd chinh xac
clia phép xac dinh.

8.2 D6 tinh khiét cia nuéc — N&u khdng c6 chi dan gi khac, thi nuéc dudc hidu 1a thudc thir phu
hop véi qui dinh cia TCVN 4851 - 1989.

8.3 Clorofom (CHCL,)

CHU THICH 2 Canh bao Clorofom (CHCL,) déc va bi nghi ngd c6 thé |a chat gay ung thu. Tranh udng, hit

vao co thé va dé tham qua da. Dung td hit t6t d& cudn hdi clorofom trong qua trinh phan tich.

8.4 Dung dich géc LAS (1,0 ml = 1,0 mg LAS) — Can mét lugng chat chudn da dé cé lugng tuong
duong 1,000 g LAS 100 % hoat tinh. Hoa tan trong nuéc va pha loang dén 1 Iit, l&c trén nhe nhang
dé tranh tao bot. Ghi khéi lugng phan tir LAS chudn dudc cung cdp. Dung dich géc cé thé bao quan
12 thang khdng héng & 4°C trong béng téi vdi mét binh ¢é nat kin.

8.5 Dung dich chuin LAS (1,0 ml = 0,01 mg LAS) — Pha lodang 10,0 ml dung dich géc khéng co
bot (8.4) dén 1 | véi nudc da diéu chinh truSc véi axit sunfuric d&n pH 2 va lac trén. Dung dich
chuén cé thé bao quan 12 thang khéng hdng, & 4°C trong béng t6i véi mét binh c6 nat kin.

10
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8.6 Dung dich metylen xanh (30 mg/l) - Hoa tan 0,1 g metylen xanh clorua trong 100 ml nudc.
Chuyén 30 ml dung dich nay vao mét binh dinh mdc dung tich 1 lit va thém 500 ml nudc. Thém
can than 50 ml dung dich axit sunfuric géc (8.10) 14 % va 50 g natri dihydro photphat monohydrat
(NaH,PO,.H,0). Lic G& tan hoan toan va sau d6 pha lodng vdi nuéc dén 1 lit va tron déu.

8.7 Dung dich chi thi phenolphtalein (5,0 g/l) - Hoa tan 0,5 g phenolphtalein trong 50 ml rugu
etylic 95 % pha loang dén 100 ml v8i nubc va tron déu.

CHU THICH 3 Rugu etylic bién tinh dac biét phi hgp véi cong thizc No 3A hoac 30 clia Van phong My vé
rudu, thudc 14 va bia cé thé thay thé cho rugu etilic 95 %.

8.8 Dung dich rira photphat - Hoa tan 50 g natri dihidro photphat monohidrat (NaH,PO,.H,0) vdi
500 ml nuéc trong binh dinh mifc dung tich 1 lit. Thém c&n than 50 ml dung dich géc axit sunfuric
14 % (8.10) va thém nudc dén vach, lac ky. Dung dich nay cé pH xap xi 1,8.

8.9 Dung dich natri hydroxit (10 g/l) - Hoa tan 10 g natri hydroxit (NaOH) trong nuéc, pha lodng
dén 1 lit va trén déu.

8.10 Dung dich g&c axit sunfuric (14 % thé tich) — Vifa thém cdn than vifa khudy ky 140 ml axit
sunfuric dac (H,SO, d 1,84) vao 700 ml nudc lanh (0 dén 5°C). Pha lodng dén 1 lit v8i nudc, tron

déu.

8.11 Dung dich axit sunfuric loang (0,7 % thé tich) — Pha loang c&n than 50 ml dung dich géc
axit sunfuric 14 % (8.10) véi nuéc @én 1 lit, tron déu.

9 Lay mau
9.1 Ldy mau theo ASTM D 3370.

9.2 Cac miu cb thé bao quan chéng oxi hoa sinh hoc bing cach thém axit sunfuric dzc (H,SO,)
dé diéu chinh pH clia mau dén 2 hoZc thdp hon va giit & 4°C. Phan tich miu d4 bdo quan cang
sém cang tét, hoac trong vong mét tudn sau khi Idy. Nhitng dif kién vé phan huy chua c6 sin.

9.3 Trang binh mau va nép binh mau cn than dé loai hét chat tdy rita néu trudc G6 binh da dugc
s dung va rlta sach trudc khi dung lai.

10 Chuan bi thiét bi
10.1 Qui dinh dung cu thuy tinh

10.1.1 T4t ca dung cu thuy tinh d& xac dinh LAS phai khéng cé vét xudc va khic sau vi cac chat
hoat ddng bé mat dé hdp phu l1én bé mat nhitng vét nay. T4t ca cac binh dinh mic va cuvet so

11
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mau du dinh diing dé xac dinh LAS dugc chi dan trong tai liéu nay, c&n phai dugc chudn bi trudc
nhu sau: Thu I8p chiét clorofom tir 12,0 ml dung dich LAS tiéu chudn nhu mé ta trong 11.4. Sau
d6 1an lugt chuyén vao ting binh dinh mde va cac cuvet do mau, méi Ian cho phép thdi gian tiép
xUc t6i thiéu la khoang 5 phut. Trang ky bang clorofom va d8 di (cAnh bao — xem ch thich 2).

11 Xay dung dudng chuin

111 Chu&n bi mét day chudn baing cach thém dung dich chudn (8.5) tir mét buret 25 ml vao mét

day phéu chiét 250 ml (xem 6.5) va pha loang d&n 100 ml véi nudc, I8y cac dung dich nhu sau:

Dung dich chuin, ml LAS, mg
(1,0 ml = 0,01 mg LAS) (trong 100 ml dung dich chiét)
0,00 0,00
1,00 0,01
3,00 0,03
5,00 0,05
7,00 0,07
9,00 0,09
12,00 0,12

CHU THICH 4  N&u cén, c6 thé chudn bi thém cac dung dich chudn trong dai tir 0,00 d&n 0,12 mg LAS
cho day chuin.

11.2  Thém 3 giot dung dich phenolphtalein (8.7) va dung dich natri hydroxit (8.9) vira di dé dung
dich ¢6 mau héng. Thém dung dich axit sunfuric lodng (8.11) cho du mét chit @€ mau hdng hoan toan
bién mat.

11.3 Thém 25 ml dung dich metylen xanh (8.6) va I4c trén. Thém 25 ml clorofom (canh bao -
xem chu thich 2) va Iac ky trong 30 gidy. C4n than md thong hai dé tich cac pha va sau dé rat |4y
I6p clorofom vao mét phéu chiét 250 ml thr hai (xem 6.5). Lép nhi gii lai trong phéu thr nhat.
Chiét lai 1an Iugt hai 1an, méi Ian véi 25 ml clorofom.

CHU THICH § M& théng hai phéu chiét qua nut & dau phéu huéng vé phia khac dé ngudi thao tac khéng
tiép xdc vai tia mau phun ra (canh bao - xem chu thich 2).

11.4  Thém 50 ml dung dich rlta photphat (8.8) vao dich chiét clorofom da gép lai trong phéu chiét thir
hai va Il&c manh 30 gidy (xem chu thich 5). D& phéu chiét & vi tri thdng déng va xoay tron dung dich. Dé
yén mot phat. Loc I8p clorofom qua béng thuy tinh vao mét binh dinh mic 100 ml da xi Iy (xem 10.1).

12



TCVN 6336 : 1998

Thém 20 ml clorofom vao phéu chiét thir hai va I3p lai cac budc lac, xody tron va dé Iing nhu trén (xem
chu thich 5). Gop 10p clorofom qua béng thuy tinh vao binh dinh mirc. Thém clorofom dén vach
binh dinh mic 100 ml va I&c trén can than.

11.5 Do mau trong cuvet 50 mm (chu thich 6) & buéc séng 650 nm, so sanh véi mAu tréng.

CHU THICH 6 Né&u ding cuvet 10 mm, nhitng thé tich cGia dung dich chudn LAS chon dé dung dudng
chudn phai tang theo ty 18.

11.6 Do do hadp thu clia mbi dich chiét. Vi phic metylen xanh chiét dudc dé& bi mat mau cham,
cho nén phai do trong vong 30 phut sau khi tao thanh. Chudn bi mét dudng cong chudn bing
cach vé dé thi phu thudc dd hap thu vao ndéng dd LAS tinh ra mg/100 ml dung dich chiét trén gidy
vé db thi va ghi khdi lugng phan tir cia LAS chudn, trén dé thi.

CHU THICH 7 Né&u thang doc clia may so mau la phan tram dé truyén qua, thi ghi két qua trén gidy ké i
dung truc tung cho d6 truyén qua va truc hoanh la néng d6 LAS mg/100 ml dung dich dem chiét.

CHU THICH 8 Budng cong chudn phai dugc dung trén cho mdi may so mau va méi cuvet da dung. Méi
dudng cong chuin phai dugc kiém tra dinh ky d& dam bao dd 14p lai. NEu dudng chudn sau khéng triing
véi dudng trude thi phai kiém tra lai dudng chudn. Can ding LAS tiéu chudn cé khdi lugng phan tr nhu
LAS da dung dé dung duding cong chuén trudc.

12 Céach tién hanh

12.1  Chon mét thé tich mau th& v6i ham lugng LAS doan chimng. Néu néng d6 LAS du kién
khdng vugt qua 1 mg/l, thi 18y 100 ml mau. Ham lugng LAS trong khoang 10 mg/l, 1dy 10 ml mau
réi pha loang vi nudc dén 100 ml. Do nhay clia phuong phap cé thé ting hon bing cach co dic
thé tich m&u 16n hon dén thé tich 100 ml.

12.2 Qua trinh I&y mau hodc mét bé mau, tiéu chudn kiém tra chat luong (xem phu luc A.2) dudc
chon tir khoang thang gilta clia day dung dé dung dudng chudn theo 11.1, va ddng thdi ti€n hanh
mé&u trdng bang 100 ml nudc trong phéu chiét 250 ml nhu da néu & 11.2 dén 11.6.

CHU THICH 9 - Néu mét lugng nhil tuang tao thanh nhiéu trong mau theo 11.3 va dé tranh hao hut MBAS
c6 thé xay ra, ngudi phén tich can phai s dung nhitng k¥ thuat quen thuéc dé loai bd nhi tuong. Mot vai
ky thuat da biét nhu (1) dun néng cuc bd béng hdi nudc phia ngoai phéu chiét cé 16p nhi tuong (2), loc qua
I6p béng thuy tinh d& loai nhitng chét riéng biét,.... Néu khéng c6 thé loai bé dudc nhii tuong, thi ghi lai su
kién nay hoac phan tich lai lan nita vdi lugng mau nhé hon.

13



TCVN 6336 : 1998

13 Cach tinh toan

13.1 Tinh va bidu thi theo MBAS, ndng dd biéu kién cla LAS nhu sau:
mg/l = W x 1000/S
trong do
W 1a LAS trong mAu tim dugc tir dudng chudn véi cuvet hdp thu tuong Ung, tinh bang
miligam;
S 1a thé tich mau Idy theo 12.1, tinh bang mililit.
13.2 Theo cac quy trinh trong phu luc A.2 va A.3 G& danh gia tiéu chuén kiém tra chat Iugng, dé

xac dinh lidu phuong phap nay cé nam trong vong kiém soat khéng va dé chdp nhan hoac bac bd
két qua cla loat phan tich trén.

14 Bao cao

14.1 Trong bao cao néu ca khdi lugng phan tir (mw) clia LAS da dung dé chudn bi dudng chudn
d muc 11. Bao céo nhu sau:

MBAS (tinh theo LAS, mw ...) = mg/I|

15 Do chinh xac va sai sé

15.1 Bay thi nghiém vién clia bdy phong thi nghiém da xac dinh 3 mirc néng d clia LAS trong 3
ngay trong nudc dé Iam thudc thir va trong cac mau nudc da chon.

15.2 Do chinh xac va toan bd va tiing ngudi riéng 1@ trong phuong phép thir véi nuéc dé lam

thudc thir va cac mau nudc da chon giao dong theo cac sé liéu ghi trong Bang 3.

14
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Lugng thém vao, mg/l | Toan b, S, Riéng 1é, S,
Nuéc dé lam thudc thi
0,23 + 0,042 + 0,021
0,78 + 0,044 + 0,026
1,28 + 0,203 + 0,091
Mau nuéc
0,23 + 0,045 + 0,039
0,78 +0,131 + 0,102
1,28 = 0,083 + 0,054

15.3 D& phuc héi cla céac lugng LAS da biét, tinh theo MBAS, tir nuéc dé lam thudc thir (cac

dang I, 11, va Ill) va cac mau nudc da chon (nudc udng, nudc thién nhién va nudc da xi ly) duge

ghi trén Bang 4.

Bang 4 - D6 phuc hbi

Lugng thém vao, Lugng tim thay, ! Sai s6, % Y nghia théng ké
mg/I mg/I | do tin cay 95 %
Nudc dé lam thudc ;
o i
0,23 0,225 -22 | khéng
0,78 0,755 - 3,1 ' cé
1,28 1,223 -45 khong
Mau nudc |
0,23 0,224 -25 khéng
0,78 0,742 -4,9 khéng
1,28 1,037 -19,0 (o%6}
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15.4 Nhing sé liéu thir nay nhan dudc d8i véi nudc dé lam thudc thlr, nudc uéng, nudc thién
nhién va nudc thai da x ly. Ngudi sif dung c¢b trach nhiém dam bao tinh hiéu luc clia phuong
phéap th{r nay vdi nudc thudc céac loai chua thr nghiém.

15.5 Trudc khi phuang phap thir nay dudc ap dung dé phan tich cac mau, ngudi phan tich can ty
thiét l1ap céac sd liéu c¢é dd chinh xac va sai sd cla minh. Nhitng ngudi phan tich thuc hién phuong
phap thir nay can phai c6 mét kha nang thuc hién tuong xing vdi mirc dd thuc hién bdi cac phong
thi nghiém tham gia vao nghién clu vong tron thuc hién phudng phap thi nay.

15.6 Vao méi ngay phan tich cho chay mét luong chudn da biét trudc. Chudn nay phai phi hop
véi Phu luc A.1 cla phuang phép thl trudc khi chdp nhan mot phan tich.
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Phu luc

(qui dinh)

A.1 Qui trinh xtr ly trudc doi véi cac mau cé chira yéu td can trd
A.1.1 Pham vi ap dung

A.1.1.1 Qui trinh nay dé& xr ly truc MBAS trong cac loai nuéc va nuéc thai cé cac chat can trd,
ké ca nhiing loai ghi 3 6.1, 6.2 va bang 1. Nhu ghi & bang 2, Qui trinh nay khdng thé loai bd tat ca

cac yéu té can trd. Ngudi st dung c6 trach nhiém danh gia hiéu qua clha qui trinh nay.
A.1.2 Toém tat qui trinh

A.1.2.1 Thuy phan mau thir bing cach dun séi hai luu véi axit clohydric. San phdm con lai dudc
trung hoa dén gia tri pH qu'i dinh va cho phan (ng v6i 1-metylheptylamin. Cac cép ion tac thanh
dugc chiét vao pha clorofom va cho bay hdi dén khé trén bép cach thuy. Thanh phan amin cta
cap ion nay dudc loai di bang cach dun séi trong mdt mdi trudng kiém va MBAS tach ra sé dudc
xac dinh nhu md ta trong 11.2 dén 11.6.

A.1.3 Y&u t& can trd

A.1.3.1 Moi hop chét con lai qua nhitng budc lam sach mé ta & A.1.2.1 va lan lugt thoa man cac
gi@i han néu ra & 4.2 s& gay trd ngai. Nhitng hiéu biét hién tai chi ra rang nhitng hdp chat nhu vay
dudc gidi han ddi véi cac ankyl sunfonat, va 8 mic dé thap hon nhiéu, d6i véi cac aryl sunfonat.
Ngoai ra nhitng sunfonat ki nudc chua dudc thir nghiém khac, véi moi mifc @ nhém thé hao nudc

cling c6 thé gay can trd.

A.1.3.2 Dic trung tang 1én cb thé dat duge khi dung qui trinh nay dudc trinh bay & bang 2.
Nhirng trudng hop chét c6 néng chi dinh, dugc thém vao cac dung dich c6 1,0 mg/l LAS.

A.1.4 Thiétbj
A.1.41 pH mét

A.1.4.2 Bép dién diéu chinh dugc.

A.1.4.3 Bép cach thuy.
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A.1.5 Thudc thi
A.1.5.1 Axit clohidric d 1,19 - axit clohidric dac (HCI).

A.1.5.2 1-Metylheptylamin.

A.1.5.3 HG6n hop amin—clorofom (0,12 % thé tich) - Dung pipet 1dy 1,2 ml 1 — metylheptylamin
cho vao binh thuy tinh c6 nat chita san 1000 ml, va I&c trén. Chudn bi hang ngay. B4o quan trong
td hat tét. Can than trong trong thao tac. (canh bao, xem chi thich 2).

A.1.5.4 Dung dich dém photphat (pH 7.5 = 0,1) - Hoa tan 10 g kali dihidrophotphat (KH,PO,)
trong 700 ml nudc va diéu chinh gia tri pH dén 7,5 + 0,1 bang cach thém khoang 250 ml dung
dich natri hidroxit (9.7). Pha loang dé&n 1 lit véi nuéc va lac déu.

A.1.6 Dung dudng chuin

A.1.6.1 Ldy cac thé tich dung dich LAS chudn da dugc ggi y & 11.1 va pha lodng dén 100 ml véi
nudc trong mét day cdc dung tich 400 ml.

A.1.6.2 Tién hanh theo A.1.7.1 dén A.1.7.5.

A.1.7 Cach tién hanh

A.1.7.1  Chon moét thé tich mau c6 ndng d6 LAS da dy doan (xem 12.1), chuyén vao mét coc
dung tich 400 ml va pha loang dén thé tich 100 ml véi nudc. Béng thdi tién hanh véi cac céc khac
mét lugng tiéu chudn dé kiém tra (xem 12.2) ciing nhu mét thi nghiém tréng, méi céc thém nudc
dén thé tich 100 ml (xem 11.1). B sung 30 ml HCI d 1,19 va day mat kinh ddéng héd. Bun séi,
dung bép dién diéu chinh dugc & t6c d6 cham va dat trong ti hat, dun it nhat 1 gio dé giadm thé
tich cac dung dich nay xudng khdng it han 4 — 5 ml (chd thich 10). Thém nuéc, néu can, dé dam
bao gidi han thdi gian nhu trén.

CHU THICH 10 N&u & budc nay mau dun dén khd thi s& mat MBAS va két qua sé thap di.

A.1.7.2 D& ngudi, trang mat kinh ddng hé va thanh céc béing nudc trong binh tia dén khi phan cé
trong cac céc dudc pha loang dén khoang 25 ml. Thém 3 giot dung dich phenolptalein (8.7) va
kiém hod cac dung dich natri hidroxit (8.9). Day mat kinh déng hé, dun séi trong 2 phit sau 46
chuyén dinh lugng va rifa béng nuéc vao cac phéu chiét dung tich 250 ml. Gilt lai cac cdc dé
duing tiép tuc trong A.1.7.4.

A.1.7.3 Néu cén, thém nubc dé tdng thé tich trong méi phéu chiét vao khoang 100 ml. C4n than thém

dung dich axit sunfuric loang (8.11) dén Iic vira m&t mau héng clia phenolptalein. Thém 10 ml dung
dich dém photphat (A.1.5.4).
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A.1.7.4 Chiét ting dung dich trong cac phéu chiét riéng (xem chu thich 4), 1an luct 4 1an, mbi Ian
25 ml. Hén hgp amin-clorofom (A.1.5.4) (canh bao, xem chu thich 2). L3c k¥, nhung khéng manh
trong 1 phut sau maéi lan thém dung dich. Sau méi 14n dé cho 18p clorofom tach ra va chuyén Ian
lugt vao cac céc 400 ml da gilr lai & A.1.7.2. L8p nhi tuong dugc gilr lai trong phéu chiét cling
pha vdi nudc (chu thich 9). Thém 5 ml dung dich natri hidroxit (8.9) vao dich chiét clorofom da
gop lai va cho bay hai clorofom trén bép cach thuy trong td hat. Pha lodng can nay dén khoang
50 ml nudc, day mat kinh déng hd va dun sbi trong 45 phat trén bép dién trong ti hat. Bu lugng
mé&t mat do bay hoi bang céch rlfa thanh céc vdi nudc sau khi dun séi 10 phat.

A.1.7.5 Sau khi d& ngudi, chuyén dinh lugng vao cac phéu chiét dung tich 250 ml (chu thich 11).
Pha loang v@i nudc dén khoang 100 ml va thém 3 giot dung dich phenolptalein (8.7). Thém ti tu
dung dich axit sunfuric loang (8.11) dén khi mau héng vira mét. Tiép tuc hoan thanh phan tich

nhu & muc 11.3 dén 11.6. DUng nudc da lam mau trdng lam dung dich so sanh khi do mau.

CHU THICH 11 N&u nhitng phéu chiét dinh dung chinh Ia nhitng phéu da dung chiét amin thi trang ky véi
mét dung dich chita mét phan HCI d 1,19 trong 10 phan metanol. Sau dé trang nhiéu Ian vdi nudc. Qui
trinh lam sach tuong tu cé hiéu qua trong viéc loai trif cin LAS hdp phu va mau metylen xanh bam vao
dung cu thuy tinh.

A.1.8 Do chinh xac va sai sé

A.1.8.1 Nhitng thong tin da cung cép chi cé y dinh chi ra nhitng diéu c6 thé xay ra khi sif dung
qui trinh xtt ly trudc. Chi st dung ching nhu nhing théng tin ma thai.

A.1.8.2 Hai thi nghiém vién ti hai phong thi nghiém xac dinh 3 mic néng dé LAS trong 3 ngay

véi nudc dé 1am thubc thir va cac mau nudc da chon.

A.1.8.3 BG6n phong thi nghiém véi mét thi nghiém vién méi phong, cung thoa thuan hdp tac dé
thir lién phong theo phuong phap nay.

A.1.8.4 DG chinh xac chung va cla titng ngudi theo phuong phap nay trong dai dugc sép dat déi
v6i nudc 1am thudc thir va cac mau nuéc da chon thay ddi theo lugng dugc thlr nhu cac gia tri ghi
trong bang A.1.1.
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Bang A.1.1 P& chinh xac véi phudng phap x(r ly trudc

Lugng thém vio, mg/l | Toan b, S, Riéng I8, S,
Thuéc thir nudc -
0,23 +0,028 +0,013
0,78 + 0,068 + 0,007
0,28 + 0,231 = 0,039
Mau nudc khac
0,23 | 0,021 +0,018
0,78 | + 0,060 + 0,022
1,28 + 0,033 0,037

A.1.8.5 Do phuc hdi cac lugng da biét clia LAS, dugc tinh theo MBAS tir nudc ¢6 chat lugng
thudc thir (loai |, I1) va cac mau nudc da chon (nudc udng, nudc thai da xi ly) dugc chi ra trong

Bang A.1.2.

A.1.8.6 Nhiing sé liéu thlr cong tac nay thu dugc trén nudc cé chét lugng thudc thir, nudc udng

va nudc thai da x{r ly. B8i véi nhitng mau khéc, cac sé liéu nay cé thé khong ap dung.

Bang A.1.2 D& phuc hdi véi phuong phap xir ly trudc

Lugng thém vao, I Lugng tim thay, Saisd, % Y nghia théng ké
mg/l i mg/l | db tin cay 95 %
Nudc thudc thit .
0,23 0,208 . -96 khéng
0,78 0,745 -4 khang
1,28 1,235 | -35 khong
Nudc cac loai
0,23 0,175 - 23,9 cé
0,78 | 0,623 - 20,1 co
1,28 1,022 |  -202 | co
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A.2 Kiém tra chit luong

A.2.1 Tiéu chudn kiém tra chét lugng, gan gilta thang @ thi chudn, dudc phan tich trén méi b
mau dé dadm béo ring phuong phap dat dudc kiém soat (xem 12.2).

A.2.1.1 NEu hé s6 hiéu chudn (F) cla chudn kiém tra chat lugng (xem A.3.1) nim trong khodng
tin cay 95 % (xem A.3.4) clia hé s& hiéu chudn da dugc xac dinh khi thiét 1ap dé thi chudn (xem
11.8) thi nhiing két qua nhan dugc trong bé mau nay dugdc chdp nhan co hiéu luc.

A.2.1.2 Né&u hé s6 hiéu chudn (F) clia chuan kiém tra chat lugng ndm ngoai khoang tin cay 95
% cla hé s6 Gé thi chuan, thi két qua nhan dudc trong bé mau bi nghi ngd va phai tién hanh cac
buéc dé€ xac dinh xem liéu c6 phai bd cac két qua va phai phan tich lai cac mau khéng.

A.2.1.2.1 Can thiét phai xac dinh tai sao hé s& hiéu chudn cla chuén kiém tra chat lugng khong
rdi vao khoang tin cay 95 % da xac dinh trugc dé.

A.2.1.2.2 Can phai c6 hanh ddng khic phuc dé dadm bao cho cac hé sé hiéu chudn cta cac
chudn kiém tra chat lugng sau nay roi vao trong khoang tin cay 95 % da dudc dinh trudc.

A.3 Xac dinh cac hé s hiéu chuin & khoang tin cay 95 %

A.3.1 Xac dinh cac hé s6 hiéu chuén cla timg dung dich chudn riéng biét, dudc dung dé chuén
bi d6 thi chuédn (xem 11.6) béng phuong trinh sau:

trong doé:

F, la hé s6 hiéu chudn cla mét dung dich chudn;
W 14 LAS trong dung dich chuén, mg;

A 1a db thu cla dung dich chudn nay theo xac dinh trong 11.6.

A.3.2 Xac dinh dd léch chudn cla hé s6 hiéu chudn tir tat ca cac dung dich chudn dudc do hadp
thu & trong cling mét cuvet, da dung dé dung dé thi chudn 11.6 bang phuang trinh sau:
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s=\[F -F} 1n-1

trong dé
S la dd léch chudn cla cac két qua tir day hiéu chudn cac dung dich chudn;
F, la hiéu sé hiéu chinh riéng nhu xac dinh 3 A.3.1;

F la trung binh cdng cla tat ca cac hé s& hiéu chudn trong day;

n la sé cac hé s hiéu chudn trong day.
A.3.3 Xac dinh cac gi6i han tin cay 95 % déi vai do léch chudn xac dinh theo phuong trinh sau:
95% CL==S (1)

trong dé

95 % CL la cac gidi han tin cay 95 % ddi véi mét xac dinh don clia mét dung dich chuén;
S theo dinh nghia trong A.3.2;

t la t student d&i véi 5df(n-1) va cac giéi han tin cay 95 % = 2,57 (chu thich 12).

CHU THICH 12 Nhirng gia tri d6i v4i t student sé thay d8i phu thudc vao sé (n) cac dung dich chuén trong
day dudc dung d& xac dinh dé léch chudn trong A.3.2. Phudng phap nay,nhu kién nghi trong 16.1, it nhét
trong day ding 6 dung dich chudn va chu thich 4 chi ra ring cac dung dich chudn khac cé thé dugc chudn
bi va phan tich, néu can. N&u n I6n han 6 thi ¢an tham khao tai liéu théng ké dé xac dinh cac gia tri khac

cla t student khi n khac 6.

A.3.4 Xac dinh gi6i han du6i va trén khoang tin cdy 95 % hé s6 hdp thu trung binh clia dé thi
chudn bang cach Ian lugt trlr va cdng gidi han 95 % v6i hé s6 hdp thu trung binh (F) da xac dinh

trong A.3.2.
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