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T I ª u   c h u È n   v I Ö t   n a m                            tcvn 6624 -1 : 2000

ChÊt l−îng n−íc  − X¸c ®Þnh nit¬ −

PhÇn 1: Ph−¬ng ph¸p ph©n huû mÉu b»ng perdisunfat

Water quality − Determination of nitrogen −
Part 1: Method using oxidative digestion with peroxodisulfate

1   Ph¹m vi ¸p dông

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh nit¬ trong n−íc d−íi d¹ng amoniac tù do, amoni,

nitrit, nitrat vµ nit¬ h÷u c¬ cã kh¶ n¨ng chuyÓn thµnh nitrat trong nh÷ng ®iÒu kiÖn oxy ho¸ ®−îc tr×nh bµy.

KhÝ nit¬ hßa tan kh«ng ®−îc x¸c ®Þnh b»ng ph−¬ng ph¸p nµy.

Ph−¬ng ph¸p nµy ®−îc ¸p dông ®Ó ph©n tÝch n−íc ngät tù nhiªn, n−íc biÓn,n−íc uèng, n−íc mÆt vµ

n−íc th¶i ®· xö lý. Nã còng ®−îc ¸p dông ®Ó ph©n tÝch n−íc th¶i sinh ho¹t vµ n−íc th¶i c«ng

nghiÖp, trong ®ã l−îng chÊt h÷u c¬ trong phÇn mÉu thö d−íi 40 mg/l tÝnh theo cacbon(C),hoÆc

cacbon h÷u c¬ tæng sè (TOC) d−íi 120mg/l tÝnh theo oxy (O2), hoÆc nhu cÇu oxy ho¸ (COD) theo c¸c

tiªu chuÈn t−¬ng øng.

2   Tiªu chuÈn trÝch dÉn

TCVN 4851: 1989 (ISO 3696:1987)   N−íc dïng ®Ó ph©n tÝch trong phßng thÝ nghiÖm ph©n tÝch -

Yªu cÇu kü thuËt vµ c¸c ph−¬ng ph¸p thö.

TCVN 4550: 1989 (ISO 5725-2:1994)   §é ®óng (®é thùc vµ ®é chÝnh x¸c) cña c¸c ph−¬ng ph¸p ®o

vµ kÕt qu¶ - PhÇn 2: ph−¬ng ph¸p c¬ b¶n ®Ó x¸c ®Þnh ®é lÆp l¹i vµ ®é t¸i lËp cña ph−¬ng ph¸p ®o

tiªu chuÈn.
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3   Kho¶ng x¸c ®Þnh

NÕu dïng thÓ tÝch phÇn mÉu  thö lín nhÊt nh− trong 9.1 cã thÓ x¸c ®Þnh th× nit¬ (N) tíi 5 mg/l. Nång

®é lín h¬n cã thÓ dïng l−îng mÉu Ýt h¬n.

NÕu dïng thÓ tÝch phÇn mÉu thö lín nhÊt th× giíi h¹n ph¸t hiÖn d−íi cña N lµ 0,02 mg/l. §iÒu ®ã phô

thuéc vµo ph−¬ng ph¸p ®o nång ®é nitrat ®−îc h×nh thµnh do oxy hãa.

4   §é nh¹y

§é nh¹y phô thuéc vµo ph−¬ng ph¸p ®−îc dïng ®Ó ®o nång ®é nitrat t¹o ra trong qu¸ tr×nh oxy hãa.

C¶n trë chÝnh lµ c¸c chÊt h÷u c¬ hßa tan hoÆc l¬ löng cã trong mÉu, chóng c¹nh tranh trong qu¸

tr×nh oxy hãa b»ng persunfat. C©n cho d− chÊt oxy hãa nÕu COD cña mÉu v−ît qu¸ 120 mg/l tÝnh

theo oxy (O2) hoÆc TOC v−ît qu¸ 40 mg/l, tÝnh theo C, vµ cÇn pha lo·ng mÉu.

Kh«ng ph¶i tÊt c¶ hîp chÊt nit¬ h÷u c¬ chuyÓn ®Þnh l−îng thµnh nitrat trong qu¸ tr×nh oxy hãa. §é

chuyÓn hãa thÊp cã thÓ thÊy víi c¸c hîp chÊt chøa nit¬ víi nèi ®«i hoÆc nèi ba vµ víi c¸c hîp chÊt

chøa nhãm a >C=NH. Nh÷ng hîp chÊt cã nhãm amino tù do còng chuyÓn hãa kh«ng hoµn toµn

nh−ng kh«ng bao giê Ýt h¬n 87 %; chuyÓn hãa tèt lµ c¸c hîp chÊt dÞ vßng, xem phô lôc B. Nãi

chung, ph−¬ng ph¸p cho kÕt qu¶ tèt víi c¸c hîp chÊt nit¬ h÷u c¬ vµ kÕt qu¶ nµy kh«ng kh¸c nhiÒu

víi ®o b»ng m¸y, oxy hãa ë nhiÖt ®é cao hoÆc khö trªn mét kho¶ng réng c¸c mÉu thùc cã chøa mét

l−îng ®¸ng kÓ c¸c hîp chÊt h÷u c¬.

5   Nguyªn t¾c

Amoniac, nitrit vµ nhiÒu hîp chÊt h÷u c¬ chøa nit¬ ë trong mÉu ®−îc oxy hãa thµnh nitrat b»ng

persunfat trong mét hÖ ®Öm kiÒm b»ng c¸ch ®un s«i d−íi ¸p suÊt cao trong b×nh kÝn.

Sù khö nitrat thµnh nitrit thùc hiÖn trong vßng trén chøa cadmi d¹ng h¹t ®−îc xö lý víi ®ång. Nitrit

sinh ra ph¶n øng víi 4-aminobenzen, sunfonamit vµ N-(1-naphtyl)-1,2-diaminoetan diclohydrat t¹o

thµnh mµu hång. §o quang tiÕn hµnh ë b−íc sãng 540 nm.

6   Thuèc thö

Trong ph©n tÝch chØ dïng n−íc cÊt tinh khiÕt møc ®é 3 theo TCVN 4851: 1988 (ISO 3696: 1987) vµ

c¸c thuèc thö tinh khiÕt ph©n tÝch.

6.1   Axit sunfuric, c(H2SO4) ≈ 4 mol/l

Hßa tan cÈn thËn (110 + 0,5) ml axit sunfuric ®Æc (H2SO4, ρ = 1,84 g/ml) trong kho¶ng 350 ml n−íc.

§Ó nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng vµ thªm n−íc ®Õn (500 + 10) ml. Gi÷ trong b×nh thuû tinh hoÆc plastic.

Thuèc thö nµy rÊt bÒn.
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C¶nh b¸o: Thuèc thö nµy g©y báng nÆng. CÇn ®i g¨ng vµ ®eo kÝnh khi lµm viÖc víi axit.

6.2   Dung dÞch natri hydroxyt, c(NaOH) ≈ 0,375 mol/l

Hßa tan (15,0 + 0,5) g natri hydroxit NaOH trong kho¶ng 900 ml n−íc. §Ó nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng

vµ thªm n−íc ®Õn (1000 + 10) ml. Gi÷ trong b×nh polyetylen. Thuèc thö nµy bÒn Ýt nhÊt 6 th¸ng.

C¶nh b¸o: Thuèc thö nµy ¨n da. CÇn ®i g¨ng vµ ®eo kÝnh khi chuÈn bÞ thuèc thö vµ lµm viÖc

víi nã.

6.3   Dung dÞch oxy hãa

Hßa tan (5,0 + 0,1) g kali persunfat tinh khiÕt ph©n tÝch (K2S2O8) chøa kh«ng qu¸ 0,001 % (m/m) nit¬

t¹p chÊt, vµ (3,00 + 0,05) g axit boric (H3BO3) trong ( 100 + 5) ml dung dÞch natri hydroxit (6.2). Gi÷

dung dÞch trong b×nh polyetylen vµ gi÷ trong tèi ë nhiÖt ®é phßng. Thuèc thö nµy bÒn mét tuÇn lÔ.

C¶nh b¸o: Thuèc thö ¨n da. CÇn ®i g¨ng vµ ®eo kÝnh khi chuÈn bÞ vµ sö dông thuèc thö nµy.

6.4   Axit clohydric, c(HCl) ≈ 5 mol/l

Thªm cÈn thËn (450 + 10) ml axit clohydric ®Ëm ®Æc (HCl, ρ = 1,18 g/ml) vµo (500 + 10) ml n−íc,

võa khuÊy ®Òu. Thªm n−íc ®Õn (1000 + 10) ml. Gi÷ trong b×nh thñy tinh hoÆc polyetylen. Thuèc thö

nµy bÒn Ýt nhÊt 6 th¸ng.

C¶nh b¸o: Thuèc thö nµy g©y báng nÆng. CÇn ®i g¨ng vµ ®eo kÝnh khi chuÈn bÞ vµ dïng axit

nµy.

6.5   Axit clohydric, c(HCl) ≈ 0,1 mol/l

Hßa (10,0 + 0,5) ml axit clohydric ®Ëm ®Æc (HCl, ρ = 1,18 g/ml) vµo kho¶ng 900 ml n−íc. Thªm

n−íc ®Õn (1000 + 10) ml vµ trén ®Òu. Gi÷ trong b×nh thñy tinh hoÆc polyetylen. Dung dÞch nµy rÊt

bÒn.

C¶nh b¸o: Thuèc thö nµy g©y báng nÆng. CÇn ®i g¨ng vµ ®eo kÝnh khi chuÈn bÞ vµ dïng axit

nµy.

6.6   Dung dÞch glycin, 200 mg/l, tÝnh theo N

Hßa tan (1,072 + 0,001) g glycin  H2NCH2COOH trong kho¶ng 800 ml n−íc råi pha lo·ng ®Õn 1 l

trong b×nh ®Þnh møc. Gi÷ trong b×nh thñy tinh. NÕu gi÷ trong tñ l¹nh ë 0 oC ®Õn 5 oC th× thuèc thö

nµy bÒn Ýt nhÊt 1 th¸ng.
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6.7   Dung dÞch glycin, 2 mg/l, tÝnh theo N

Dïng pipet hót  (10,00 + 0,01) ml dung dÞch glycin (6.6) vµo b×nh ®Þnh møc 1 lÝt, thªm n−íc ®Õn

v¹ch. ChuÈn bÞ dung dÞch nµy cho mçi l« ph©n tÝch.

Chó thÝch - Nång ®é cña dung dÞch tiªu chuÈn glycin nµy cÇn chän cho phï hîp víi kho¶ng nång ®é nit¬

cÇn x¸c ®Þnh; thÝ dô, nÕu nång ®é nit¬ cÇn x¸c ®Þnh thÊp h¬n th× nång ®é cña dung dÞch glycin nµy cÇn

gi¶m ®i (xem 9.5).

6.8   Thö tr¾ng

TiÕn hµnh Ýt nhÊt mét thö tr¾ng sö dông qui tr×nh ®−a ra nh−ng thay thÕ mÉu thö b»ng n−íc cÊt.

6.9   Dung dÞch ®ång sunfat

Hßa tan (20 + 0,2) g ®ång (II) sunfat ngËm 5 ph©n tö n−íc (CuSO4⋅5H2O) trong (1000 + 10) ml n−íc.

Gi÷ trong b×nh thñy tinh hay polyetylen. Dung dÞch nµy bÒn Ýt nhÊt 6 th¸ng.

6.10   Cadmi h¹t ®−îc xö lý víi ®ång

C¶nh b¸o: Cadmi rÊt ®éc khi hÝt ph¶i, tiÕp xóc víi da hoÆc ¨n ph¶i.

Röa (10 + 0,1) g cadmi h¹t (250 µm ®Õn 425 µm) trong (50+ 0,5) ml axit clohydric (6.4). Tr¸ng ba

lÇn b»ng n−íc theo c¸ch g¹n. Thªm (100 + 1) ml dung dÞch ®ång (II) sunfat CuSO4 (6.9) vµ l¸ng ®Òu

c¸c h¹t trong 5 min cho ®Õn khi mµu xanh cña dung dÞch nh¹t ®i. G¹n bá dung dÞch vµ lÆp l¹i víi

dung dÞch ®ång (II) sunfat míi (6.9) cho ®Õn khi kÕt tña mµu n©u xuÊt hiÖn. Cuèi cïng röa c¸c h¹t

b»ng n−íc cho ®Õn khi tÊt c¶ ®ång kÕt tña bÞ röa tr«i. CÇn röa Ýt nhÊt 10 lÇn. Gi÷ c¸c h¹t cadmi ®·

xö lý trong n−íc. Tr¸nh ®Ó tiÕp xóc víi kh«ng khÝ.

6.11   Dung dÞch ®Öm

Hßa tan (85,0 + 0,5) g amoni clorua (NH4Cl) trong kho¶ng 800 ml n−íc. Thªm (1,0 + 0,1) g chÊt lµm −ít (6.13).

Thªm n−íc ®Õn (1000 + 10) ml vµ gi÷ trong b×nh thñy tinh. Dung dÞch nµy bÒn Ýt nhÊt 1 th¸ng.

6.12   Thuèc thö mµu

Hßa tan (40 + 0,5) g 4-aminobenzen sunfonamit (NH2C6H4SO2NH2) trong hçn hîp (100 + 1) ml axit

phosphoric (H3PO4, ρ = 1,71 g/ml) vµ (500 + 50) ml n−íc trong cèc. Hßa tan (2,00 + 0,2) g N-(1-

naphtyl)-1,2-diaminoetan diclohydric (C10H7NHCH2CH2NH2⋅2HCl) trong dung dÞch trªn. ChuyÓn sang

b×nh ®Þnh møc 1000 ml vµ  thªm n−íc ®Õn v¹ch. Trén ®Òu. Gi÷ trong b×nh mµu n©u. Dung dÞch bÒn 1

th¸ng nÕu gi÷ ë 2 oC ®Õn 5 oC.

C¶nh b¸o: N-(1-naphtyl)-1,2-diaminoetan diclohydric rÊt ®éc nÕu hÝt ph¶i, tiÕp xóc víi da hoÆc ¨n ph¶i.
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6.13   ChÊt lµm −ít

Chó thÝch - Sù cã mÆt cña chÊt lµm −ít trong hÖ thèng dßng ch¶y ®Ó lµm tr¬n.

Dïng mét chÊt ho¹t ®éng bÒ mÆt kh«ng ion nh− cån polyoxyetylen hoÆc alkylphenoxypolyetoxy

etanol.

6.14   Dung dÞch nitrat, 1000 mg/l, tÝnh theo N

Hßa tan (7,215 + 0,001) g kali nitrat (KNO3) (®· sÊy kh« Ýt nhÊt trong 2 h ë 105 oC) vµo 750 ml n−íc.

ChuyÓn hoµn toµn vµo b×nh ®Þnh møc 1 l vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch. Gi÷ trong b×nh thñy tinh. Dung

dÞch nµy bÒn 2 th¸ng.

6.15   Dung dÞch nitrat, 100 mg/l, tÝnh theo N

Hót b»ng pipet (50,00 + 0,05) ml dung dÞch nitrat (6.14) cho vµo b×nh ®Þnh møc 500 ml, thªm n−íc

®Õn v¹ch. Gi÷ trong b×nh thñy tinh. Dung dÞch nµy bÒn 1 th¸ng.

6.16   Dung dÞch nitrit, 100 mg/l, tÝnh theo N

Hßa tan (0,492 + 0,002) g natri nitrit (NaNO2 ) ®· sÊy kh« Ýt nhÊt 2 h ë 105 oC) trong kho¶ng 750 ml

n−íc. ChuyÓn sang b×nh ®Þnh møc 1000 ml vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch. Gi÷ trong b×nh thñy tinh mµu

n©u ë 2 oC ®Õn 5 oC, dung dÞch nµy bÒn Ýt nhÊt 1 th¸ng.

6.17   Dung dÞch nitrit, 4 mg/l, tÝnh theo N.

Dïng pipet hót (2,00 + 0,01) ml dung dÞch nitrit (6.16) vµo b×nh ®Þnh møc 50 ml vµ thªm n−íc ®Õn

v¹ch. ChuÈn bÞ dung dÞch nµy ngay khi dïng.

7   ThiÕt bÞ, dông cô

C¸c thiÕt bÞ dông cô th«ng th−êng trong phßng thÝ nghiÖm vµ:

7.1   M¸y trén

7.2   B×nh ph©n hñy mÉu

C¸c b×nh b»ng polytetrafloeten (PTFE) hoÆc b»ng vËt liÖu thÝch hîp, cã nót vÆn, thÓ tÝch tõ 100 ml

®Õn 125 ml, chÞu ®−îc ¸p suÊt ®Õn 200 kPa. Xem 9.3.
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7.3   ThiÕt bÞ autoclave chÞu ¸p suÊt 200 kPa vµ vËn hµnh ë nhiÖt ®é 120 oC . Xem thªm chó thÝch ë

phô lôc C.

7.4   ThiÕt bÞ ph©n tÝch dßng liªn tôc

−   bé n¹p mÉu;

−   b¬m nhu ®éng nhiÒu kªnh;

−   bé ph©n tÝch gåm c¸c èng, vßng trén, cét khö (7.5) m¸y ®o phæ vµ bé phËn t¸ch gåm cuvet vµ

b×nh ®o cã kh¶ n¨ng ®o ë b−íc sãng 520 nm vµ 550 nm;

−   m¸y ghi.

7.5   Cét khö

èng thñy tinh hoÆc plastic, ®−êng kÝnh trong ®óng b»ng ®−êng kÝnh trong cña cuén trén lÉn dïng

trong thiÕt bÞ. Nhåi cét b»ng c¸c h¹t cadmi ®· xö lý víi ®ång (6.10) (®éc). ThÓ tÝch, tÝnh b»ng mililÝt,

chiÕm bëi c¸c h¹t cµng gÇn víi tèc ®é dßng, tÝnh b»ng ml/min, ch¶y qua cét cµng tèt.

8   LÊy mÉu

LÊy mÉu vµo b×nh thñy tinh hoÆc plastic. Ph©n tÝch ngay nÕu cã thÓ. NÕu gi÷ mÉu th× ph¶i ®Ó ë 2 oC

®Õn 5 oC trong vßng 48 giê.

Chó thÝch - Axit hãa mÉu b»ng axit sunfuric (6.1) ®Õn pH 2 lµ mét trî gióp khi l−u gi÷ mÉu. CÇn tr¸ch

sù  nhiÔm bÈn cña mÉu ®· axit hãa do hÊp thô amoniac tõ kh«ng khÝ. Tr−êng hîp axit hãa th× mÉu cã

thÓ l−u gi÷ ®Õn 8 ngµy.

9   C¸ch tiÕn hµnh

9.1   PhÇn mÉu thö

PhÇn mÉu thö tèi ®a cho phÐp x¸c ®Þnh hµm l−îng nit¬ ®Õn 5 mg/l lµ 50 ml. Dïng l−îng mÉu Ýt h¬n nÕu

nång ®é nit¬ cao h¬n. Trong mäi tr−êng hîp mÉu thö cÇn ®−îc kiÓm tra cacbon h÷u c¬ tæng sè (TOC)

kh«ng qu¸ 2 mg cacbon hoÆc COD ®Ó kh«ng v−ît qu¸ 6 mg oxi.

Tr−íc khi lÊy mÉu thö cÇn l¾c mÉu thËt kÜ. NÕu mÉu kh«ng ®ång nhÊt th× cã thÓ dïng m¸y trén (7.1).

NÕu mÉu cã m«i tr−êng axit m¹nh (pH < 2) th× cÇn b¶o ®¶m r»ng sau khi thªm dung dÞch chÊt oxy

hãa (6.3) vµo mÉu  thö, cÇn dïng natri hydroxit (6.2) ®iÒu chØnh ®Ó pH ®¹t 9,7.

9.2   Thö tr¾ng

Thùc hiÖn Ýt nhÊt mét thö tr¾ng cho mçi l« mÉu, dïng (50 + 1) ml n−íc cÊt thay cho mÉu thö.
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9.3   Röa s¹ch c¸c b×nh ph©n huû mÉu

Tr−íc khi ph©n tÝch lÇn ®Çu, rãt vµo mçi b×nh ph©n huû mÉu míi (7.2) kho¶ng (60 + 1) ml (7.2) dung

dÞch oxy hãa (6.3). §Ëy b×nh vµ ®un trong thiÕt bÞ (7.3) trong (30 + 5) min. LÊy b×nh ra ®Ó nguéi ®Õn

nhiÖt ®é phßng vµ ®æ bá phÇn dung dÞch ë trong. Tr¸ng kü b×nh b»ng n−íc, n¹p ®Çy ®Õn miÖng b»ng

axit clohydric (6.5), ®Ëy kÝn vµ gi÷ ®Ó ph©n tÝch. Ngay tr−íc khi dïng cÇn ®æ axit ®i vµ tr¸ng cÈn thËn

b»ng n−íc.

Sau khi röa b×nh nh− trªn tr¸ng b×nh b»ng n−íc. NÕu ngê bÞ nhiÔm bÈn th× röa l¹i b×nh nh− ®· tr×nh

bµy. NÕu cã thÓ, gi÷ riªng c¸c b×nh ®· röa ®Ó x¸c ®Þnh nit¬ .

9.4   Ph©n huû mÉu

Dïng pipet hót 50 ml (V ml) phÇn mÉu thö (9.1) cho vµo b×nh ph©n huû mÉu (7.2), nÕu cÇn th× thªm

n−íc cho ®ñ thÓ tÝch (50 ± 1) ml. Hót b»ng pipet (10,0 + 0,1) ml dung dÞch oxy hãa (6.3) cho vµo

b×nh pan huû mÉu vµ ®Ëy ngay. Trén cÈn thËn. Ph¸ mÉu trong (30 + 5) min ë (120 + 5) oC. Cã

nh÷ng mÉu cÇn t¨ng thêi gian ph¸ mÉu lªn ®Õn  60 min.

LÊy b×nh mÉu ra vµ ®Ó nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng.

L¾c b×nh ®Ó lµm tan kÕt tña cã thÓ sinh ra, chuyÓn ®Þnh l−îng dung dÞch vµo b×nh ®Þnh møc 100 ml.

Thªm n−íc ®Õn v¹ch.

Chó thÝch 1 - NÕu cßn l¹i kÕt tña kh«ng tan trong qu¸ tr×nh ph©n huû mÉu, cÇn läc qua mµng läc b»ng

sîi thñy tinh vµo b×nh 100 ml ®· ®−îc hiÖu chuÈn. Tr¸ng mµng läc b»ng n−íc ®Ó ®¶m b¶o chuyÓn hÕt l−îng.

Chó thÝch 2 - NÕu cÇn cã thÓ ph¸ mÉu nhiÒu tuÇn trong c¸c b×nh kÝn tr−íc khi tiÕn hµnh ph©n tÝch.

CÇn tr¸nh hÊp thô amoniac tõ kh«ng khÝ.

9.5   KiÓm tra ®é t×m thÊy nit¬ h÷u c¬

Víi mçi l« mÉu ph©n huû cÇn tiÕn hµnh Ýt nhÊt mét phÐp thö ®é t×m thÊy sö dông (50,00 + 0,05) ml

dung dÞch glycin (6.7) thay cho phÇn mÉu thö. Hµm l−îng nit¬ t×m thÊy sÏ ph¶i lµ 2,00 mg/l + 0,20

mg/l. NÕu cã sù kh¸c biÖt lín th× cÇn kiÓm tra l¹i c¸ch lµm vµ kÕt qu¶ cña c¶ l« mÉu sÏ kh«ng ®−îc

b¸o c¸o.

9.6   VËn hµnh

Nèi hÖ thèng nh− tr×nh bµy trªn h×nh 1, nh−ng kh«ng nèi cét khö. CÇn tu©n thñ h−íng dÉn cña h·ng

s¶n xuÊt.

Víi phÇn mÉu ë phÐp thö tr¾ng (6.8) ®Æt c¸c èng dÉn thuèc thö vµo vÞ trÝ thuèc thö t−¬ng øng vµ

khëi ®éng b¬m. Khi c¸c èng dÉn thuèc thö  vµ vßng trén ®· ®Çy th× ngõng b¬m vµ nèi cét khö vµo hÖ

thèng. C¸ch nµy ng¨n kh«ng cho kh«ng khÝ lät vµo cét.
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§Ó hÖ thèng ®¹t c©n b»ng, trong thêi gian ®ã kiÓm tra chÕ ®é lµm viÖc cña hÖ thèng, nÕu cÇn th×

kh¾c phôc sù cè råi tiÕp tôc theo 9.7.

     èng b¬m, tèc ®é
     (ml/phót)

    Th¶i 0,6 Ra

Cuén trén 0,3 Kh«ng khÝ
 (5 vßng)

1,2 Amoni clorua (6.11)

0,3 MÉu

     Cét khö (7.5)

Cuén trén 0,3 Kh«ng khÝ
(10 vßng)

0,3 Thuèc thö mµu (6.12)

0,1  Ra

    Lo¹i bät       Th¶i

       Cuvet

    Bé ghi - M¸y ®o mµu (540 nm)

H×nh 1

9.7   §Æt ®é nh¹y ban ®Çu

Khi ®−êng nÒn trªn m¸y ghi æn ®Þnh, ®iÒu chØnh kim ghi ë 5 % toµn thang, chuyÓn mÉu thö vµo dung

dÞch tiªu chuÈn nitrat 4,0 mg/l (9.8). NÕu bé ghi chØ gi¸ trÞ d−¬ng æn ®Þnh th× ®iÒu chØnh gi¸ trÞ nµy

vµo 95 % cña toµn thang.

Chó thÝch 1 - MÉu cÇn ë trong dung dÞch tiªu chuÈn mét thêi gian ®ñ ®Ó sè ®äc æn ®Þnh.

ChuyÓn mÉu vÒ vÞ trÝ röa, lo¹i hÕt vÕt cña dung dÞch chuÈn ë phÇn ngoµi cña mÉu b»ng c¸ch tr¸ng

b»ng n−íc vµ thÊm b»ng v¶i s¹ch.
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Chó thÝch 2 - HiÖu qu¶ khö ®−îc ®Þnh k× kiÓm tra b»ng c¸ch so víi dung dÞch nitrat tiªu chuÈn 4,0 mg/l

(9.8) vµ víi dung dÞch nitrit tiªu chuÈn 4,0 mg/l (6.17). KÕt qu¶ ë dung dÞch nitrat cÇn ph¶i Ýt nhÊt b»ng 90

% kÕt qu¶ cña dung dÞch nitrit. NÕu kÕt qu¶ thÊp h¬n th× cÇn l−u ý ®Õn hÖ thèng khö.

9.8   Dùng ®−êng chuÈn

Chän kho¶ng hiÖu chuÈn phï hîp víi kho¶ng nång ®é cÇn x¸c ®Þnh (xem 9.5). ThÝ dô, thªm vµo mét

lo¹t 5 b×nh ®Þnh møc 50 ml tõ microburet hay micropipet 1,0 ; 0,8 ; 0,6 ; 0,4 vµ 0,2 ml dung dÞch

nitrat (6.15). Thªm n−íc ®Õn v¹ch. C¸c b×nh nµy t−¬ng ®−¬ng víi 4,0 ; 3,2 ; 2,4 ; 1,6 vµ 0,8 mg/l

tÝnh theo nit¬ trong mÉu thö 50 ml (9.1). Nång ®é nµy t−¬ng ®−¬ng víi 0,2 ; 0,16 ; 0,12 ; 0,08 ; vµ

0,04 mg N trong mÉu thö.

Ch¹y 5 dung dÞch hiÖu chuÈn nh− chØ ra ë 9.9.

§o kÕt qu¶ trªn thiÕt bÞ ghi, dïng ®−êng nÒn khi ®Æt ®é nh¹y lµm gi¸ trÞ tr¾ng (9.7).

VÏ ®å thÞ kÕt qu¶ ®o ®−îc vµ nång ®é nit¬ mg/l. §−êng chuÈn ph¶i th¼ng vµ ®i qua gèc täa ®é. NÕu

kh«ng, kiÓm tra qu¸ tr×nh sao cho ®−êng chuÈn ph¶i th¼ng.

9.9   X¸c ®Þnh

Tr¸ng vµ ®æ ®Çy vµo mçi b×nh mét l−îng thÝch hîp dung dÞch mÉu thö, mÉu chuÈn hoÆc mÉu tr¾ng.

§Æt c¸c b×nh ®ã lªn bµn quay vµ vËn hµnh theo h−íng dÉn cña h·ng s¶n xuÊt.

Chó thÝch - NÕu cã biÓu hiÖn bÞ nhiÔu lÉn nhau cña hai mÉu (tÝn hiÖu kh«ng t¸ch hoµn toµn) th× ph¶i ph©n

tÝch l¹i c¶ hai.

Khi ®−êng nÒn æn ®Þnh trªn m¸y ghi th× ®iÒu chØnh l¹i ®iÓm 5 % toµn thang vµ tiÕn hµnh ®o. Khi toµn

bé c¸c mÉu ®· ®o vµ trªn m¸y ghi kim l¹i trë vÒ ®−êng nÒn th× bá cét khö ra khái hÖ thèng vµ t¾t

®iÖn bé ghi vµ m¸y ®o phæ. ChuyÓn tÊt c¶  ®−êng dÉn thuèc thö vµo n−íc cÊt vµ b¬m Ýt nhÊt 15 min

n÷a hoÆc mét thêi gian theo chØ dÉn cña h·ng s¶n xuÊt.

10   BiÓu thÞ kÕt qu¶

10.1   Ph−¬ng ph¸p tÝnh

§o c¸c kÕt qu¶ t−¬ng øng víi c¸c mÉu hoÆc dung dÞch chuÈn tõ giÊy ghi, lÊy ®−êng nÒn (9.7) lµm

gi¸ trÞ tr¾ng. §äc gi¸ trÞ nång ®é nit¬ t−¬ng ®−¬ng, tÝnh b»ng miligam trªn lÝt, theo ®−êng chuÈn.

Nång ®é nµy t−¬ng øng víi nång ®é nit¬ trong mÉu khi 50 ml mÉu thö (9.1) ®· dïng ®Ó ph¸ mÉu.

Nh©n víi 50/V khi l−îng mÉu Ýt h¬n, tÝnh b»ng V ml, ®· lÊy. Cã thÓ xö lý b»ng m¸y tÝnh.

10.2   §é chÝnh x¸c

§é chÝnh x¸c cña c¸c phÐp thö liªn phßng thÝ nghiÖm quèc tÕ ®−îc tr×nh bµy trong b¶ng A.1 phô lôc

A. Sè liÖu ®−îc xö lý theo TCVN 4550: 1989 (ISO 5725-2).
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11   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)   mäi th«ng tin ®Ó nhËn d¹ng mÉu;

c)   kÕt qu¶ vµ ph−¬ng ph¸p biÓu thÞ kÕt qu¶;

d)   nhËn xÐt vÒ c¸c kÕt qu¶ thu ®−îc theo TCVN 6624-1: 2000 (ISO 11905-1) vµ kÕt qu¶ thu

®−îc b»ng kÜ thuËt kh¸c;

e)   nhu cÇu oxi hãa häc hoÆc nång ®é cacbon h÷u c¬ tæng sè trong mÉu;

f)   thÓ tÝch phÇn mÉu thö;

g)   chi tiÕt nh÷ng vËn hµnh kh«ng cã trong TCVN 6624-1: 2000 (ISO 11905-1) vµ mäi tÝnh huèng

cã thÓ ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶.
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Phô lôc A

(tham kh¶o)

§é chÝnh x¸c

B¶ng A.1 - §é chÝnh x¸c cña kÕt qu¶ thö nit¬ tæng sè cña liªn phßng thÝ nghiÖm quèc tÕ

MÉu LAB No. NAP Trung
b×nh

sR CVR

%
sr CVr

%
§é t×m thÊy
trung b×nh

%

L 17 34 2 1,989 0,071 3,558 0,047 2,364 100

O 17 34 1 99,263 5,692 5,734 2,776 2,796 99

M 17 34 0 7,401 0,535 7,226 0,166 2,241

R 17 34 1 15,002 0,586 3,904 0,318 2,119 96

N 17 34 0 7,179 0,463 6,447 0,141 1,960

S 17 34 0 16,941 0,900 5,313 0,202 1,195 98

P 17 34 2 7,222 0,291 4,031 0,171 2,373

Q 17 34 0 22,247 1,138 5,117 0,501 2,252 99

LAB   = Sè phßng thÝ nghiÖm

L   = ChuÈn 2 mg/l

O   = ChuÈn 100 g/l

M   = N−íc th¶i ®· l¾ng

R   = N−íc th¶i ®· l¾ng, lÊy víi 8 mg/l

N   = N−íc th¶i c«ng nghiÖp sau xö lý

S   = N−íc th¶i c«ng nghiÖp sau xö lý, lÊy víi 10 mg/l

P   = Cöa s«ng

Q   = Cöa s«ng lÊy víi 15 mg/l

No = Sè c¸c kÕt qu¶

NAP   = Sè phßng thÝ nghiÖm cã kÕt qu¶ bÞ lo¹i ra

sR   = §é lÖch chuÈn cña ®é t¸i lËp

CVR   = HÖ sè biÕn ®éng cña ®é t¸i lËp

sr   = §é lÖch chuÈn cña ®é lÆp l¹i

CVr  = HÖ sè biÕn ®éng cña ®é lÆp l¹i.
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Phô lôc B

(tham kh¶o)

§é t×m thÊy ë mét sè hîp chÊt chøa nit¬

Hîp chÊt L−îng nit¬

mg/l

Thêi gian ph¸ mÉu

min

§é t×m thÊy

%

Amoni clorua 4 30 99-101

Metyl da cam 4 30 35-38

Natri azit 4 30 7-17

4-nitrophenol 0,6

3

30

30

102-107

99-101

4-nitroanilin 0,6

0,6

3

3

30

60

30

60

88-93

85-88

79-82

79-82

Adenosin triphosphat 0,5

3

30

30

72-87

75-94

Dimetyl fomamit 0,5

3

30

30

92-99

98-103

Pyridin 0,5

3

30

30

94-98

96-97

Axit nicotinic 2-4 30 89-103

Muèi dinatri EDTA thÕ 2 natri 2-4 30 87-98

Kali ferocyanua 2-4 30 84-99

Urª 2-4 30 91-103

Cloramin 2-4 30 77-88

1-aminoanthraquinon-2-sunfonic 2-4 30 98-99

Thiourª 0,5-3 30 78-107
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Phô lôc C

(tham kh¶o)

X¸c ®Þnh nitrat

C.1   §¹i c−¬ng

Cã nhiÒu ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh ion nitrat trong dung dÞch. Mäi kÜ thuËt ®Òu ®−îc dïng réng r·i ®Ó

ph©n tÝch n−íc, nh−ng chØ cã kÜ thuËt viÕt ë d−íi ®©y míi ph©n tÝch ®−îc chÝnh x¸c nitrat trong dung

dÞch mÉu. Nªn sö dông c¸c kÜ thuËt cã ®é chÝnh x¸c tèt h¬n hoÆc b»ng víi kÕt qu¶ ®· cho trong

b¶ng A.1.

Chó thÝch − M¸y ph©n huû mÉu vi sãng cã thÓ ®−îc dïng trong c¸c ph−¬ng ph¸p ®èi chiÕu hay thay thª

Qui tr×nh vËn hµnh thiÕt bÞ cÇn ®−îc ®¸nh gi¸ vµ kÕt qu¶ thu ®−îc ph¶i b»ng hoÆc h¬n kÕt qu¶ ®· cho

trong b¶ng A.1.

C.2  Ph−¬ng ph¸p tr¾c quang tù ®éng trong dßng ch¶y liªn tôc víi viÖc khö nitrat

thµnh nitrit b»ng hydrazin

Ph−¬ng ph¸p nµy t−¬ng tù víi ph−¬ng ph¸p ®èi chiÕu ®· nªu nh−ng ph¶i dïng dung dÞch hydrazin

sulfat, ®−îc thªm vµo tr−íc khi thªm thuèc thö mµu thay cho cét khö chøa h¹t cadmi ®−îc xö lý víi

®ång.

C.3   Khö nitrat thµnh nitrit b»ng c¸ch cho dung dÞch mÉu ®· ph©n huû qua cét

chøa cadmi, tiÕp theo lµ ph¶n øng vµ ®o phæ

Ph−¬ng ph¸p nµy t−¬ng tù víi ph−¬ng ph¸p dßng ch¶y liªn tôc ®· nªu. Axit dïng trong ph¸ mÉu cÇn

trung hßa b»ng dung dÞch natri hydroxit tr−íc khi ®Þnh møc ®Õn 100 ml ë b−íc 9.4.

C.4   §o quang trùc tiÕp dïng m¸y tö ngo¹i

Ph−¬ng ph¸p nµy gåm viÖc ®o ®é hÊp thô tö ngo¹i cña dung dÞch sau ph¸ mÉu ë b−íc sãng 210

nm.

§ã lµ ph−¬ng ph¸p nhanh nh−ng cÇn kiÓm tra ®é hÊp thô ë b−íc sãng 210 nm víi bÊt kú d− l−îng

chÊt h÷u c¬ nghi ngê. NÕu ®é hÊp thô ë 275 nm v−ît 5 % ®é hÊp thô ë b−íc sãng 210 nm (cïng

cuvÐt) th× ph−¬ng ph¸p ®−îc coi lµ kh«ng ®¹t.

C.5   C¸c ph−¬ng ph¸p s¾c kÝ láng

T¸ch b»ng s¾c kÝ láng ion dïng nhùa trao ®æi ion dung l−îng thÊp lµm pha tÜnh vµ dïng dung dÞch

muèi cña axit yÕu ®¬n chøc hay bËc hai chøc lµm pha ®éng. Cã thÓ dïng ph−¬ng ph¸p ®o ®é dÉn

hoÆc hÊp thô tö ngo¹i ®Ó ph¸t hiÖn. Xem TCVN 6494: 1999 (ISO 10304-1).



TCVN 6624-1 : 2000

16

Phô lôc D

(tham kh¶o)

Tµi liÖu tham kh¶o
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