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L&i noi dau
TCVN 6202 : 1896 hoan toan tuong duong véi ISO 6878-1 : 1986(E);

TCVN 6202 : 1996 do Ban ky thuat tiéu chuén TCVN /[ TC 135/ F9/
SC1 Nudc tinh loc bién soan, Téng cuc Tiéu chuén - Do ludng - Chét
luong dé nghi, B6 Khoa hoc, Cong nghé va Méi truding ban hanh.



Lai gigi thiéu
Tiéu chudn nay lién quan dén xac dinh hop chat phétpho trong nudc ngdm, nudc bé mat va nudc thai, g cac

ndng dd khac nhau, hoa tan va khéng tan.

Phuong phap tréc phd sau khi vé co bang axit sunfuric va axit pecloric, di véi nudc thai 6 nhiém nang, sé
duoc nghién ciu & 1ISO 6878-2.
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Chat lugng nuéc — Xac dinh phétpho
Phuong phap trac phé dung amoni molipdat

Water quality - Determination of phosphorus
Ammonium molybdate spectrometric method '

1 Pham vi va linh vuc ap dung
Tiéu chuin nay néu ra phuong phap xac dinh
octophotphat (xem chuong mét)
octophotphat sau khi chiét (xem chuong hai)
photphat va octophotphat thiy phan (xem chuong ba)
Tdng photpho hoa tan va téng phopho sau khi phan hay (xem chuong bén).

Cac phuong phép nay cd thé ap dung vdi tat ca cac loai nudc ké ca nudc bién va nudc thai. CAc mAu cé ham
luong phétpho trong khoang tir 0,005 mg dén 0,8 mg P/l cé thé xac dinh theo phuong phap nay khéng can
pha loang. ‘

Qui trinh chiét cho phép xac dinh phét pho trong cac mau cé ham lugng phétpho nho hon, véi gidi han phat
hién 14 0,000 5 mg/l.

Xem phu Iuc cac chat gay nhiéu da biét. C6 thé c6 cac chét gay nhiéu khac va can thiét phai kiém lai néu c6
thi phai loai trur ching.
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2 Nguyén tac

Phan (mg giira ion octophotphat va dung dich axit chira molipdat va ion antimon sé& tao ra phuc chéat antimon
photphomolipdat.

Khir phuc chét bang axit ascobic tao thanh phic chat molipden mau xanh dam. Do dé hap thu c6 thé xac

dinh dugc néng do6 octophotphat.

Co6 thé xac dinh dugc polyphotphat va mét s6 photpho hiru co bang cach thlly phan voi axit sunfuric dé
chuyén chung sang dang octophotphat (mg véi molipdat. M6t s6 hop chét photpho hiru co chuyén bang cach

v co v6i pesunfat. C6 thé xir ly c&n than hon bang vé co véi HNO; va H,SO,4 néu cén thiét.
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Chuong maét - Xac dinh octophotphat

3 Thuéc thu

Chi dung cac thudc thi loai phan tich va dung nudc cat cé ham luong phétpho khéng dang ké so vai néng do

phétpho nhd nhat trong mau cén xac dinh.

Véi ham lugng phétpho thdp, can dung nudc cét hai 1dn véi dung cu cét hoan toan bang thuy tinh. Nudc khu

ion c&n kiém tra theo qui trinh trong tai liéu tham khao.
3.1 Axit sunfuric, dung dich, ¢(H2SQ4) = 9 mol/l

Cho 500 mi £ 5 ml nudc vao céc cd mo 2 lit. Thém c&n than, tir tr va khudy déu 500 ml + 5 mi axit sunfuric

dam dac (p = 1,84 g/ml).
3.2 Axit sunturic, dung dich, c(H>SQ4) = 4,5 mol/l

Cho 500 mi £ 5 mi nudc vao cdc cé6 mo 2 lit. Thém can than, tir tir va khudy déu 500 mi + 5 mi dung dich axit

sunfuric (3.1) va trén ky.
3.3 Axit sunfuric, dung dich, c(H»SQ4) = 2 mol/l

Cho 300 mi + 3 mi nudc vao cdc co md 1 lit. Thém cdn than 110 ml £ 2 ml dung dich axit sunfuric (3.1) vira

khudy déu vira lam lanh. Pha lodng bang nudc tdi 500 ml + 2 mi va tron Ky.
3.4 Natri hydroxit, dung dich c(NaOH) = 2 mol/l

Hoa tan 80 g NaOH hat trong nudc, lam lanh va pha lodng bang nudc téi 1 lit.
3.5 Axit ascobic, dung dich 100 g/|

Hoa tan 10 g axit ascobic (CgHgOg) trong 100 mi nudc.

Dung dich nay 8n dinh trong 2 tudn néu gilr trong lo thly tinh mau nau va trong tu lanh, va cé thé su dung

duoc dén khi dung dich nay khéng mau.
3.6 Molipdat trong axit, dung dich 1

Hoa tan 13 g amoni heptamolipdat tetrahydrat [(NH4)5M07OZ4.4HZO]' trong 100 mi nudc. Hoa tan 0,35 g
antimon kali tartrat hemyhydrat K(SbO)C4H40¢.1/2H,0 trong 100 mi nude.

Thém dung dich molipdat vao 300 mi dung dich axit sunfuric 9 mol/l (3.1), khudy déu. Thém dung dich tartrat
va tron ky.
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Thuéc thir nay 6n dinh trong hai tuén néu dugc gilr trong lo thly tinh mau nau.
3.7 Molipdat trong axit, dung dich 2

Thém 230 ml dung dich axit sunturic 9 mol/l (3.1) vao 70 mi nudc, lam lanh, sau dé thém dung dich molipdat

va tartrat nhutrong 3.6.

Thubc thir nay dung khi mau da dugc axit hoa voi 1 ml dung dich axit sunfuric 4,5 mol/l (3.2) cho 100 m
(xem chuong ba va chuong bon).

Thudc thir nay 6n dinh it nhat trong 2 thang.

3.8 Dung dich b6 chinh d6 duc-mau

Trén hai phan thé tich dung dich axit sunfuric 8 mol/ (3.1) va mét phén thé tich axit ascobic (3.5).
Thuéc thir nay én dinh trong vai tudn néu dugc bao quan trong lo thiy tinh nau va dé trong td lanh.
3.9 Natri thiosunfat pentahydrat, dung dich 12,0 g/l (NaxS>03.5H,0)

Hoatan 1,20 g Na28203.5H;O trdng 100 ml nudc.

Thém 50 mg Na,CO,; lam chéat bao quan.

Thudc thir nay 6n dinh trong vai tuén khi giir trong lo thay tinh mau néﬁ.

3.10 Octophotphat, dung dich chuan géc 50 mg P/l

Sé&y khé vai gam kali dihydrogenphotphat tdi khéi luong khong doi @ 105°C. Hoa tan 0,219 7 g KH,PO, trong
800 m! nudc trong binh dinh mirc 1 000 ml. Thém 10 mi dung dich H>SO4 4,5 mol/l (3.2) va thém nudc 10i
vach.

Dung dich nay 6n dinh it nhat trong mét tudn néu gitr trong lo thly tinh ndt kin. T6t nhat la dé trong td tanh.
3.11 Qctophotphat, dung dich chuén 2 mg P/l

Dung pipét 14y 20 mi dung dich chudn géc octophotphat (3.10) cho vao binh dinh muirc 500 mi. Thém nudc t6i
vach.

Chudn bi dung dich nay trong ngay phan tich.

1 ml dung dich chuan nay chira 2 ug photpho.
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4 Thiét bi
Dung cu phong thi nghiém théng thuong, va

4.1 May do phd ké, loai lang kinh, loai ghi ho&c loc, c6 kha nang dat dugc cac cuvet day tir 10 mm dén 50
mm. Phé ké duoc chon cin thich hop dé do dé hap thu trong vung nhin thdy va gdn vung héng ngoai cua
quang phd. Butic séng nhay nhat |a 880 nm, nhung vai dd nhay can thiét co thé do & 700 nm.

Chu thich — C6 thé sir dung quang phd k& vai cuvet 100 mm néu cd san, nhung gidi han phat hién sé thap hon.
4.2 BO phan géan thiét bi loc, dé gilr bd loc mang vai kich thudc 16 0,45 um
Can chu y vé chuan bi dung cy thuy tinh

Khi chudn bi dung cu thdy tinh cdn rira véi dung dich axit HC! néng 2 mol/l va trang ky bang nudc. Khéng
dung bét giat chira photphat. .

Chudn bi dung cu thly tinh chi ding cho xac dinh phétpho. Sau khi diing cin rira sach nhu trén va 0p nguoc
va gilr cho téi khi can dung.

D8 thdy tinh dung dé phat trién mau can trang ludn vdi dung dich NaOH (3.4) dé loai trir cac phic chét co
mau thuding bam thanh mang mong trén thanh dé thdy tinh.

5 LAy mau va chuan bi mau

5.1 Lay mau

L&y mau vao io polyetylen, polyvinyl clorua hoac tét nhat 1a lo thdy tinh. Trong truong hop néng dd photphat
thap, nhat thiét phai dung lo thay tinh.

5.2 Chuén bi mau tha

Loc mau (5.1) trong vong 4 gids sau khi 14y mau. néu miu da duoc giir lanh, c4n dua vé nhiét dé trong phong
trugc khi loc. '

Loc mau qua mang loc kich thudc 18 0.45 um (xem chu thich 1 va 2) mai duoc rira sach dé loai bo cac
photphat bang cach cho 200 mi nutc &m 30°C — 40°C chay qua. Vit bé phan nudc rira nay di. D6 bo 10 mi
mau loc ddu tién. Sau dé Idy phan con lai vao lo thdy tinh sach, khé dé xac dinh octophotphat nhu mé ta
trong diéu 6.

Néu dich loc c6 pH ngoai khoang 3 -10, diéu chinh bang dung dich NaOH (3.4) hoac dung dich H,SO4
2 moi/ (3.3).
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Chu thich

1) Thin gianioc c&n khong qué 10 phut. N8u can thiét, dung bd loc cd duomg kinh idn hon.

2) Mang loc can phai kiém tra ham luong photpho. Cac mang loc khdng chua phdtpho co ban san trén th trudmg

6 Cach tién hanh

6.1 Phan mau thu

Thé tich phdn mau thu I6n nhat dung la 40,0 ml. Thé tich nay phi hop dé xac dinh n6ng do octophotphat

16i pp = 0.8 mg/l khi dung cuvet day 10 mm dé do dé hap thu cla phirc chat mau tao bdi phan img véi thudc

thir axit molipdat. V6i néng dé photphat cao hon, dung ph&n méau thir nhd hon nhu trong bang 1. Néng do

photphat trong khoang dudi cla duting chuan t6t nhét nén xac dinh d6 hap thu trong cuvet day 40 mm hodc

50 mm.
<
Bang 1
Néng dé octophotphat Thé tich phan mau thur Chiéu day cuvet
mg/| ml mm

0.0-08 40,0 10

0,0-16 20,0 10

0,0-32 10,0 10

00-64 5,0 10

0,0-0.2 40,0 40 hoac 50
N

6.2 Thu méu trang

Tién hanh thir m&u trdng song song vdi phan tich mau, theo dung qui trinh, cung mét luong thudc thir nhung

dung nudc thay thé cho mau thr.
6.3 Hiéu chuan

6.3.1 Chuan bi day dung dich hiéu chuan

Dung pipet lay 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 6,0; 7,0; 8,0; 9,0 va 10,0 ml dung dich chuan octophotphat (3.11) cho
vao day binh dinh murc dung tich 50 ml. Pha loang bang nutc t6i khoang 40 ml. Chuan bi tuong tu vdi cac

khoang néng &6 photphat khéc.

10
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6.3.2 Phat trién mau
Thém vao mdi binh 1 mi dung dich axit ascobic (3.5) va 2 mi dung dich axit molipdat (3.6). Thém nudc tdi
vach va lac ky.
6.3.3 Do phd
Do dé hdp thu cua méi dung dich sau 10 phit va 30 phat ¢ budc séng 880-nm, hodc 700 nm véi dd nhay
thdp hon. Dung nudc trong cuvet so sanh.
6.3.4 Dung duong chudn

V& db thi do hdp thu theo ham luong photpho (mg/l) cla day dung dich hiéu chudn. Quan hé gilra dé hép thu
va ham lugng P 1a tuyén tinh. Xac dinh ham sé dd déc cua dé thi.

Thuting xuyén kiém tra lai dudng chudn nhat la khi ding mé.héa chit mai. Pha dung dich hiéu chudn cho
timg loai mau.

6.4 Xac dinh

6.4.1 Phat trién mau
Dung pipét 1y iugng mau thir da dinh vao binh dinh mac dung tich 50 mi va pha lodng vdi nuoc téi 40 ml 2 mi
néu can. Tiép tuc nhudamo tad 6.3.2.

Chu thich

1) Néu mau thu chira asenat can phai khir bang thiosunphat thanh asen. Viéc khir toan bd asenat dén ndng do it nhat
la 2 mg asentiit.

Chuyén bang pipet nhiéu nhat 1a 40 mi mau vao binh dinh muc 50 mi. Thém 1 mi dung dich axit ascorbic (3.5) va 1 mi
dung dich thiosunphat (3.9) khudy va dé qua trinh khu kéo dai 10 phat + 1 phdt, sau dé thém 2 mi dung dich axit
molipdat ! (3.7). Thém nudc ta6i vach.

2) Né&u mau duc hoac cé mau, thém 3 mi thudc thir b3 chinh dé duc, mau (3.8). do hap thu cla dung dich nay phai
dugc tris di khi tinh dd hdp thu & muc 6.4.2.

3) D6 hép thu ¢ 700 nm sé& mat khoang 30% dé nhay so vai do ¢ 880 nm.

6.42 Do phd

Xem 6.3.3.

Chu thich — Néu mau chira chat gay nhidu asenat da xur ly bang thiosunphat, can do trong veng 10 phut, ndu khong

mau sé bi nhat di.

11
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7 Biéu thj két qua
7.1 Tinh toan

N6ng do octophotphat pp, biéu thi bang mg/l duoc tinh theo cong thirc:

(A=A) S Vo
pl’ = I/
A

trong doé
A 1a dd hap thu cla mau thu;
Ao |a dé hap thu cua dung dich thtr mau trang;
f la ham s6 d6 déc d6 thi hiéu chuan;
Vmax 1a thé tich m&u (40 ml) clia mau thi;

Ve la thé tich thuc clia mau thir, mililit.

Bao cao nong do phibtpho nhu sau, khong lay hon 3 s6 ¢o nghia
Pp < 0,1 mg/l lay dén 0,001 mg/l
0,1 <pp<10mg/l lay dén 0,01 mg/l

Pp > 10 mg/l lay dén 0,1 mg/l

7.2 D6 chinh xac

S6 liéu vé dd chinh xac ghi 6 bang 2 dugc thu thap tir 16 phong thi nghiém.

Chu thich — V& nhiéu xem phu luc A.

8 Bao cao két qua

!

Bao céo két qua bao gém cac thong tin sau:
a) moi théng tin can thiét dé nhan biét mau:
b) tham khao tiéu chuan nay;
c) tham khao phuong phép da dung;
d) két qua thu duoc;

e) diéu kién phan tich;

f) cac thao tac khéng ghi trong tiéu chuan nay hoac chi ra nhu sur tu y chon hoac céac tinh huéng bat

thuong c6 thé anh hudng dén két qua.

12



TCVN 6202 : 1996

Bang 2
D6 léch chuan
Mé ta mau Sé mau, Trung binh, Do lap lai D6 tai lap
n g/l Tuyét déi Tuyét doi Tuong déi
ug/l ug/l %

Octophotphat cé

70 57,6 2,20 10,8 18,8
polyphophat
Octophotphat 69 312,7 4,81 32,4 10,4
Octophotphat cé

78 192,0 4,01 34,38 17,6
polyphotphat va asenat
Octophotphat ¢ asenat © 78 101,3 5,77 221 218

13
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Chuong 2 — Xac dinh octophotphat sau khi chiét

Phuong phap nay dung dé xac dinh photphat trong mau véi ndéng dé nho hon 10 pg/.

9 Thuéc thu

St dung thuéc thir mé ta trong 3.5 va 3.6, va:
9.1 1-Hexanola (CgH130H)

9.2 Etanola (CoHsOH)

9.3 Octophotphat , dung dich chudn 0,5 mg P/I

Dung pipet ldy 5,0 ml dung dich géc chuén octophotphat (3.10.1) vao binh dinh mic dung tich 500 ml. Thé:trrQ
nudc dén vach va khudy déu.

Chuan bi dung dich nay trong ngay.
10 LAy mau va chuan bj mau

Xem diéu 5.

11 Céach tién hanh

11.1 Phéan mau thu

Dung 6ng dong 18y 350 ml mau (5.2), chuyén sang phéu chiét 500 ml.
11.2 Thir mau trang

Tién hanh thi nghiém trang song song véi phan tich mau, cung theo mét qui trinh va sir dung cung iugng
thudc thir nhur vai phan tich mau, nhung thay thé mau bang 350 ml nudc.

11.3 Hiéu chuan
11.3.1 Chuan bi day dung dich hiéu chuan

Dung microburet 8y 1,4; 2,8; 4,2; 5,6 va 7,0 mi dung dich octophotphat chuan (9.3) vao day 5 phéu tach 500
ml. Pha loang médi dung dich t6i 350 ml + 10 mi bang nudc, lac tron ky. Nhimg dung dich nay chira
octophotphat v&i néng do p, 2; 4; 6; 8 va 10 pg/l tuong (mg.

14
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11.3.2 Phat trién mau

Vira lac vira thém 7,0 mi + 0,1 ml dung dich axit ascorbic (3.5) va 14,0 mi £ 0,1 mi dung dich axit molipdat 1
(3.6) vao mdi binh. Sau 15 phit, thém 40,0 ml + 0,1 ml 1-hexanola (9.1) vao cac binh. Day kin va lac ky
trong 1 phit dé tach va ding pipet |dy 30,0 ml méi phén trén chiét bang 1-hexanola cho vao c4c binh dinh
muc khé dung tich 50 mi. Thém 1,0 ml £ 0,2 mi etanola (9.2) vao méi binh va pha loang bang 1-hexanola

(9.1) 1di vach. Loai bd 18p duti cla cac phéu chiét.
11.3.3 Do phd

Do db hép thu ctia mi dung dich & 680 nm trong cuvet day 40 mm + 50 mm, dung 1-hexanola trong cuvet

S0 sanh.
11.3.4 Dung duting chudn

V& dé thi lién quan gitra do hdp thu va ham lugng photphat (ug/l) trong dung dich hiéu chudn. Xac dinh ham

6 dd nghiéng clia dé thi. Kiém tra dé thi thudng xuyén, nhét 1a khi dung mé héa chat mai.
11.4 Xac dinh

11.4.1 Phat trién mau

Xt ly phan mau thr (11.1) theo qui dinh trong 11.3.2 nhu d6i voi dung dich hiéu chuén.
11.4.2 Do phd

Xem 11.3.3.

12 Biéu thi két qua
No6ng do octophotphat py, tinh bang miligam trén lit, theo cong thic:

pp =(A-Ag)f
trong doé
A 1a dd hdp thu clia mau thu,
A, 1a dé hdp thu cia méu trang;

f lagéc trong duting chuén.

B&o c4ao két qua chinh xac téi 0,000 1 mg/l.

Ghi gid tri nhé hon 0,000 5 mg/! 1a *p, < 0,000 5 mg/I*.

15



"TCVN 6202 : 1996

Ch thich — Vé su nhiéu xem phu luc A.

13 Bao cdo két qua
Bao cao két qua bao gbm cac thong tin sau:

a) moi thdng tin cén thiét d€ nhan dang mau modt cach day du;
b) tham khao tiéu chuén nay;

c) tham khao phuong phéap sir dung;

d) két qua nhan duoc;

e) diéu kién thi nghiém;

f) cac chi tiét thao tac khéng néu trong chuong nay hoac khong chi ra nhu su tu y chon hoac cac tinh

hudng bat thusng khac co6 thé anh hudng dén két qua.

16
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Dung cac thubc thirtrong 3.2; 3.5 va 3.7.

15 Thiét bj

Xem diéu 4.

16 L&y mau va chuan bj mau

16.1 LAy mau

Xem5.1.

16.2 Chuan bi mau thu

Loc va phan tich mau (5.1) ngay sau khi Idy m&u cang nhanh cang 16t. Néu méu dugc bao quéan lanh, dé
mau 16i nhiét do phong trudc khi loc.

Loc mau qua mang loc c6 ¢& 16 0,45 um (xem chu thich 1 va 2 cla 5.2) vira duoc rira bang 200 mi nudc 4m
30°C—40°C d€ loai photphat. Loai bé nudc rira. Loai 10 ml mau loc d4u tién va thu phan con_lai vao lo thly
tinh sach, kho.

Thém 1 ml dung dich axit sunfuric 4,5 mol/i (3.2) cho méi 100 ml mau dé chinh pH t&i 1. Gilr dich loc noi mat
va toi t6i khi phan tich. '

17 Cach tién hanh

17.1 Phan mau thu

Tuy theo néng do photphat udc tinh cé trong miu (xem bang 1) dung pipet ldy nhiéu nhat la 40 ml mau
(16.2) cho vao binh nén. Néu can, dung nudic pha loang t6i 40 ml. Axit héa mau vdi dung dich axit sunfuric
4,5 mol/l (3.2) t6i pH nho hon 1 va dun séi nhe trong 30 phut:

Thém nudc dé giir thé tich trén 25 ml. Lam ngudi, chinh pH t6i 3-10, chuyén sang binh dinh mirc dung tich
50 mi va pha nudc t6i khoang 40 ml.

Chu thich - Co thé dung phuong phap thay thé - khoang héa mau ioc @4 axit hoa trong binh kin trong 30 pht trong
néi hap & nhiét d6 115°C-120°C. Co thé dung céc néi 4p susit nha bép thong thudng.

17
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17.2 Thi mau trang

Tién hanh thir mau trang song song vdi thi nghiém mau theo cung mét qui trinh, ding mét luong thudc thir

nhung dung nudc da axit héa thay cho mau.
17.3 Hiéu chuan

17.3.1 Chudn bi day dung dich hiéu chudn

Ly bang pipet 1,0; 2,0; 3,0; 4,0: 5,0: 6,0; 7,0; 8,0; 9,0 va 10,0 ml dung dich octophotphat chuan (3.11) vao
day cac binh nén. Thém nudc t6i 40 mi. Thuc hién véi cac khodng néng dd octophotphat khac. Sau dé xu ly
ttmg dung dich nhu mé ta trong 17.1 bat diu tir “axit hoa...”.

17.3.2 Phat trién mau

Vira 1&c vira thém vao méi binh 1 ml axit ascobic (3.5), sau dé 2 mi dung dich axit molipdat Il (3.7). Thémr—
nugc téi vach.

17.3.3 Do phd -

Xem 6.3.3.

17.3.4 Dung duding chuan

Xem 6.3.4.
17.4 Xac dinh

17.4.1 Phat trién mau

Tién hanh theo 17.3.2, dung phan méau thu (17.1).

17.4.2 Do phd

Xem 6.3.3.

18 Biéu thj két qua

18.1 Tinh toan

Néng dé octophotphat cong vdi photphat thly phan pp, tinh bang miligam trén, theo céng thuc:

_(A_AO)fVm“
- v,

3

18



trong do

A la db hap thu cGa mau thi,

Ao 1a dd hap thu cla mau trang;

f ladb déc cha dudng chudn;

Vimax 12 thé tich I6n nhat cGa mau thir (40 mi);

V. lathé tich thuc cla mau thar, mililit.

Bao cao két qua nong dé phétpho nhu sau, khong lay hon 3 chir s6 ¢ nghia

pp < 0,1 mg/l
0,1 < pp <10 mg/l
pp > 10 mg/l

18.2 D6 chinh xac

lay chinh xac dén 0,01 mg/l

lay chinh xac dén 0,1 mg/l

lay chinh xac dén 0,001 mg/I
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D6 chinh xac cla dir liéu trong bang 3 duoc thu thap tir 15 phong thi nghiém (xem cé bang 2).

Chi thich — V& nhiéu xem phu luc A.

19 Bao cao két qua

Béo cao két qua bao gém céac thong tin sau:

a) moi thong tin can thiét dé nhan biét mau ddy du;

b) tham kh&o tiéu chuan nay:

¢) phuong phap va phuong phap khoang héa da dung;

d) két qua nhan dugc;

e) diéu kién thi nghiém;

f) cac chi tiét thao tac khdng ghi trong tiéu chuan nay hoac

thuding c6 thé anh hudng dén két qua.

cac su tu y chon va cac tinh huéng bat

Bang 3
D6 léch chuan
M6 ta mau S6 mau, | Trung binh, | D6 lap lai D6 tai lap
n rg/! Tuyét déi | Tuyétdsei | Tuong doi
g/l pg/l (%)
Polyphophat 79 179,2 6,59 44,6 24.8
Potyphotphat c6é photpho hitu co 65 1749 7,09 259 148
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Chuong 4 — Xac dinh photpho téng

20 Thuéc thu

S dung thuéc thir mé ta trong 3.2; 3.5; 3.7 va 3.9, va thém:
20.1 Axit sunturic, p = 1,84 g/mi.

20.2 Axit nitric, p = 1,40 g/mi.

20.3 Axit clohydric Hcl, p = 1,12 g/ml.

20.4 Natri hydroxit (NaOH), dung dich 320 g/| |

Hoa tan 64 g NaOH trong 150 ml nudc. Lam lanh va pha nudc tdi 200 ml. Giir trong binh polyetylen.

’)

20.5 Kali peroxodisunphat, dung dich

Thém 5 g kali peroxodisunphat (K2S»Qg) vao 100 mi nudc. Khudy cho tan. Dung dich nay &n dinh it nhat
trong 2 tudn, néu dung dich qua bao hoa thi gilr trong binh thay tinh bosilicat mau nau, tranh anh nang truc
tiép.

21 Thiét bi
Xem diéu 4, va thém

21.1 Binh bosilicat, 100 mi, véi nit thly tinh, déng chat bang kep kim loai (d6i v&i xac dinh phét phéd téng
dung phuong phap pesunphat trong néi hap); lo polypropylen hodc binh nén (c6 n&p xoday) cing dung dugc.

Trudc khi duing, can lam sach binh, lo bang cach thém khodng 50 mi nudc va 2 ml HpSO4 (20.1). Dat vﬂ\

binh hdp trong 30 phut tai nhiét dé van hanh, lam nguéi va trang bang nudc. Lap lai qua trinh nay vai lan va
day kin.

212 Binh Kendan 200 mi (chi dung khi xac dinh phét pho tdng bang phuong phap dung axit HNO3 —
H,S0y).

22 LAy mau va chudn bi mau
22.1 Lay mau

Xem 5.1.
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22.2 Chuan bi mau thir

Thém 1 ml dung dich axit sunfuric 4,5 mol/l (3.2) cho méi 100 mi mau thd.
D6 axit cua dung dich can phai tuong duong pH 1.

Gilr trong ché mat, t6i 16i khi phan tich.

Chu thich — Néu xac dinh t6ng phét pho hoa tan, can loc mau nhu da chi trong 16.2.

23 Cach tién hanh
23.1 Phan mau thd

St dung hai phuong phap v6 co héa méu. Phuong phap oxy héa bang pesunphat s& khéng hoan toan khi co6
luong I6n cac chét hiu co; trong truting hop nay oxy hoa bang HNO, - H>SO4 la céan thiét
r - > ~ >
: Chu thich — Céac qué trinh oxy hoa co thé dan dén két qué khac nhau. Do vay, qui trinh oxy héa can duoc ghi 16 trong

bao cao.
23.1.1 Oxy hoa bang kali perodisunphat (K»S,0g)

Dung pipet ldy lugng mau thir (22.2) t6i da 40 ml vao binh nén 100 ml. Thém nudc (néu cén) 16i khoang 40
ml. thém 4 ml dung dich K;S,0p (20.5) va dun s6i nhe trong 30 phat. Gitr thé tich trén 25 ml bang cach thém
nudc. Lam ngudi, chinh pH t6i 3-10, chuyén sang binh dinh mirc dung tich 50 mi, thém nudc 16i 40 ml.

Chu thich

1) Thong thudng 30 phut la du d€ v6 cd héa cac hop chét photpho, nhung mét vai axit polyphotphoric ¢an téi 80 phut
dé thly phan. C6 thé thay d6i bang vb co hoa trong néi hé&p 30 phut & nhiét d6 tir 115-120°. N6i &p suét n&u an co thé
str dung dé€ v6 co hoa.

s 2) Suco mat cla musi asenat sé gay nhidu cho phan tich phétpho. Asen co mat trong mau sé bj oxy héa thanh asenat
trong diéu kién da miéu ta trong 23.1.1 va 23.1.2 do do cling gay anh huong téi két qua phan tich.

Néu biét ré hoac nghi ngdr c6 asenic trong mau cAn phai loai trir anh hudng clia n6 bang cach xr ly véi dung dich
Na2S203 (3.9) (xem chu thich 1 cla 6.4), ngay sau budc khoang héa. Trong trugng hgp khoang hoa nudc bién trong
n6i h&p, can loai trir clo tu do bang cach dun s6i trudc khi khir asenat bang thiosunphat.

23.1.2 Oxy hoa bang axit nitric
Chuy - Qua trinh nay can dugc thyc hién trong t0 huat déc c6 hiéu Iyc.

Dung pipet lay t6i da 40 mi mau thir (22.2) vao binh kendan (21.2). Than trong, thém 2 ml axit sunfuric (20.1)
va khudy déu, thém hat chéng nd va dun nong nhe t8i khi xudt hién khoi trang. Sau khi l1am lanh, ¢4n than

thém 0,5 ml axit nitric (20.2) timg giot, vua thém vira fac téi khi tao thanh dung dich trong va khong mau.
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Lam ngudi va thém tur tir 10 mi nudc, khudy déu. Vira Iam mét vira thém dung dich NaOH (20.4), khudy déu,
chinh pH trong khoang 3-10. Sau khi lam mat, chuyén dung dich sang binh dinh mdc dung tich 50 mi. Trang

binh kendan bang mét it nudc va cho nudc rua vao binh dinh muc.
Chu thich — Xem chui thich 2 ctia 23.1.1 v8 anh huong cla asen.
23.2 Thi mau trang

Tién hanh thir mau trang song song vdi viéc xac dinh, theo cung qui trinh, sir dung cting mét luong nudc th,

nhung thay mau bang nudc.
23.3 Hiéu chuan
23.3.1 Chudn bi day dung dich hiéu chudn

Lay bang pipet 1,0; 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 6,0; 7,0; 8,0; 9,0 va 10,0 mi dung dich octophotphat chudn (3.11) cho
vao mgét trong hai day binh:

a) day cac binh nén 100 mi, thém nudc t6i 40 mi va fié’p tuc qui trinh nhu da néu trong 23.1.1 va 23.3.2;

b) day binh Kendan 200 mi, tiép tuc qui trinh nhu d4 néu trong 23.1.2 v423.3.2
Tién hanh thich hop véi khoang néng dd khac cla octophotphat. Lugng mau thuing dung 1a 5-10 mil.
23.3.2 Phat trién mau

Thém vao méi binh dung tich 50 mi, trong khi khudy, 1 mi axit ascobic (3.5) va sau 30 giay, 2 ml molipdat ||

trong axit (3.7). Thém nudc tdi vach.

23.3.3 Dophd

Xem 6.3.3. -
23.3.4 Dung duding chuan

Xem 6.3.4.

23.4 Xac dinh

23.4.1 Phat trién mau

Tién hanh nhu trong 23.3.2 dung phdn mau thir tir 23.1.1 hoac 23.1.2.
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23.4.2 Do phd

Xem 6.3.3.

24 Biéu thj két qua
24.1 Tinh toan
Néng do photpho t8ng gy, tinh bang miligam trén lit, theo cong thirc:

(A= 4) [V
2

5

4

trong dé
~ A 1a d6 hdp thu cla phan mau th;
4 A, 1a db hap thu cla mau thir trang;
f iado déc cla dudng chuan;
Vmax 12 thé tich Ion nhét cla mau thi, 40 mi;

V. 1athé tich thuc cha mau thu, militit.

Bao cao nong dé phétpho nhu sau, khong duoc qua 3 chir s6 c6 nghia

pp < 0,1 mg/l lay chinh xac dén 0,001 mg/l
0,1 <pp< 10 mg/l |4y chinh xac dén 0,01 mg/l
pp > 10 mg/l lay chinh xac dén 0,1 mg/l

” 242 D6 chinh xac
Cac s6 liéu vé dd chinh xac duoc ghi trong bang 4 nhan dugc tir 16 phong thi nghiém.
Chu thich — Vé su nhiéu xem phu luc A.
25 Bao cao két qua
Bao cao két qua phai bao gém cac vthéng tin sau:

a) moi théng tin cAn thiét dé nhan biét mau day du;
b) tham khao tiéu chuan nay;

c) tham khao phuong phap va trinh tir khoang hoéa da su dung;

: 1996

23



TCVN 6202 : 1996
d) kétqua;
e) diéu kién thur;

f) céc thao tac khdng ghi trong phdn nay hoac cac su tuy chon va cac tinh hudng cé thé anh hudng dén

két qua
Bang 4
D6 léch chuan
Mé ta mau S8 mau, Trung binh, B lap lal Bo ta.l 13p
n ng Tuyét déi Tuyét déi | Tuong dsi

ng/l ng/l (%)
Phétpho hiu co vai
sunfonat 70 68,7 - - 3,83 8,32 12,0
Phétpho hiru cg vdi
pholorogiuin 58 438,1 12,8 36,9 9,0
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Tai liéu tham khao

1) Shouwenberg, J.C., va Walings, |.Anal.Chem.Acta 37.1967 271-274.

2) Koroleft, F. Xac dinh phopho. Trong: Phuong phap phéri tich nudc bién. Weiheim, Verlag Chimie Gmb,
1977.
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Phu luc A

Céc chat gay nhiéu

A.1 Silic

Silic néng dé t6i 5 mg Si/l khéng gay nhiéu. Nhung néng dé cao hon sé lam tang dd hip thu.

Sau théi gian phan tmg 30 phat gid tri do duoc trong bang 5.

Bang 5 -
Néng dé Si Néng dé p tuong duong
mg/l ug/
10 ~ N
25 ~ 15
50 ~ 25

A.2 Asenat

Asenat tao nén mau tuong tu nhu octophotphat tao ra. Anh hudng nay co thé loai trir bang cach khir asenat

thanh asenic vdi NaS,03 (3.9) (xem chd thich 1 cla 6.4.1).

A.3 Hydro sunfua

Sunfua hydro v@i néng do téi 2 mg S/l sé khdng anh hudng gi. Néng dé cao hon sé lam giam muc cho phép

bang cach cho khi nita di qua mau da axit hoa (axit hda nhutrong 17.1).

A.4 Flo

“

Flo vai néng d6 téi 70 mg F/l khéng anh hudng Idn. Néng dé cao hon 200 mg/l s& kim ham su phat trién

mau.

A.5 Cic kim loai chuyén tiép

A5.1 Sat sé anh hudng tdi dd mau, nhung vdi néng dé 10 mg Fe/l sé& anh hudng dudi 5%. Vanadat 1am

tang mau theo quan hé tuyén tinh khoang 5% vai néng dé 10 mg V/I.

A.5.2 Crom (lll) va crom (VI) vai nédng do t6i 10 mg/l khéng gdy anh hudng, nhung néng dd 50 mg Cr/l sé

lam tang doé hap thu 1én 5%.
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A5.3 V6inbéng do déng t6i 10 mg/l khéng gay anh hudng.
A.6 Nudc bién
Cac mudi khac nhau sé c6 anh huding khéng dang ké tdi cuong dé mau.

A.7 Nitrit

N6ng do nitrit trén 1 mg N/I sé tao nén su bac mau. Luong axit sunfamic dur s& phan hdy nitrit. 100 mg axit
sé& phan tmg vdi NO, néng dé 10 mg N/I.

27



