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LJi néi dau
TCVN 6178: 1996 hoan toan tuong duong véi ISO 6777: 1984 (E)

TCVN 6178: 1996 do Tiéu ban ky thuat nudc tinh loc TCVN/TC/F9/SC1 thudc Ban ky thuat
tiéu chudn TCVN/TC/F9 D6 uéng bién soan, Téng cuc Tiéu chuan - Do ludng - Chat luong dé
nghi. B6 Khoa hoc, Céng nghé va Méi truéng ban hanh.
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TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 6178:1996

Chat lugng nudc - Xéc dinh nitrit
Phuong phap trac pho hap thu phan tu

Water quality - Determination of nitrite-
Molecular absorption spectrometric method

1. Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap tric phé hap thu phan t&r dé xac dinh nitrit trong nuéc

sinh hoat, nuéc thai va nudc tho.
2. Linh vuc ap dung
2.1 Khoang xac dinh

N6ng dd nitd dang nitrit p  t6i 0.25 mg/l c6 thé xac dinh dudc khi st dung thé tich mau thir toi
da (40 ml).

2.2 Gi6i han phat hién

Khi st dung cac cuvet c6 chiéu dai dudng quang 40 mm va lugng mau thr 40 ml, gi6i han
phat hién duoc xac dinh nam & khodang gitra p = 0.001 dén 0.002 mg/I.

2.3 D6 nhay

S dung 40 ml lugng mau th{r va cuvet cé chiéu dai dudng quang 40 mm, p y = 0.062 mg/l sé&
cho d6 hap thu vao khoang 0.66 don vi.

S dung 40ml lugng mau th{r va cuvet ¢6 chiéu dai dudng quang 10mm, py = 0,25 mg/l sé cho
hap thu vao khoang 0,67 don vi.

2.4 Céac chat gay nhiéu

Né&u do kiém clia mau cao, cb thé gap mot vai chat loai nhiéu (xem diéu 9).
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M6t s6 cac chat thudng gap trong cac mau nudc da dudc thi nghiém vé kha nang gay nhiéu.
Chi tiét day dd dudc néu trong phu luc. TU nhiing chat da qua thd, chi c6 cloramin, clo,

thiosufat, natri polyphotphat va st (lll) la gay nhiéu mét cach dang ké.
3. Nguyén tac

Phan (ing cla nitrit trong mau th{t véi thudc thir 4 -aminobenzen sufonamid véi su c6 mét cla
axit octhophosphoric 6 pH bang 1.9 dé tao mudi diazo, ma mudi nay sé tao thuéc nhuém mau
héng véi N-(1 naphtyl)- 1.2 diamonietan dihidroclorua (dudc thém vao bangthudc thlr 4 -

aminobenzen sufonamid. Do d6 hap thu & 540 nm.
4. Thudc thu

Trong qua trinh phan tich, chi dung thuéc thi thudc loai phan tich va chi dung nudc cat hoac
nudc c6 do tinh khiét tuong duong.

4.1 Axit octhophosphoric, dung dich 15 mol/l.
(p =1.70 g/ml).
4.2 Axit octhophosphoric, dung dich 1.5 mol/l.

Dung pipet 18y 25 ml axit octhophosphoric (4.1) vao150 ml + 25 ml nu6c. Khudy déu va lam
ngudi t6i nhiét d6 trong phong. Chuyén dung dich sang binh dinh mdc dung tich 250 ml va pha

loang véi nudc t6i vach.
B&o quan trong lo thuy tinh mau hé phach, dung dich bén it nhat trong vong 6 thang.
4.3 Thudc thr mau

Canh bao - Thudc thir nay la chat doc. Tranh tiép xdc véi da hodc nudt phai cac thudc

thi thanh phan cua né.

Hoa tan 40.0 g + 0.5 g 4 -aminobenzen sufonamid (NH,C;H,SO,NH,) trong hén hop ctia 100

ml + 1 ml axit octophotphoric (4.1) va 500 ml + 50 ml nuGc trong céc thuy tinh cé6 mo.

Hoa tan 2.00 g + 0.02 g N (1 naphtyl) 1.2 diamonietan dihidroclorua (C,,H,;- NH-CH,-CH,-NH,-
2HCI) trong dung dich tao thanh. Chuyén sang binh dinh mic dung dich 1000 ml va pha loang

véi nuée téi vach. Lac déu.

B&o quan trong lo thuy tinh mau hé phach, dung dich bén trong vong 1 thang néu gilr 6 nhiét
d6 tir 2°C dén 5°C.
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4.4 Ni trit, dung dich chuén, p y = 100 mg/l

Hoa tan 0.4922 g + 0.0002 g natri nitric (sdy khé & nhiét d6 105°C trong thdi gian it nhat 1a 2
gi®) trong khoang 750 ml nudc. Chuyén toan bo dung dich sang binh dinh muc dung tich 1000

ml va pha loang véi nuéc t6i vach.

B&o quan trong lo thuy tinh mau nau c6 nat kin & nhiét do tir 2°C dén 5°C. Dung dich nay bén

it nhat 1a mot thang. (Xem diéu 10).
4.5 Nitrit, dung dich chu&n, p = 1,00 mg/I

Dung pipet chuy&n 10 ml dung dich nitrit chuén (4.4) sang binh dinh mic dung tich 1000 ml va

pha loang véi nuéc t6i vach muc.
Chuén bi dung dich nay khi duing va loai b sau khi s dung.
5. Thiét bi

T4t ca dung cu thuy tinh phai dudc lam sach cdn than bang axit clohidric 2 mol/l va sau d6

trang ky vGi nudce.
Céc thiét bi thi nghiém thong thuong va

Quang phd k& thich hdp cho viéc do & bubc séng 540 nm, clng Vi cac cuvet c6 chiéu dai

dudng quang trong khoang tir 10 nm dén 50 nm.
6. Lay mau

Mau phong thi nghiém dugdc dung trong lo thuy tinh va phai dugc phan tich cang sé6m cang tét
trong vong 24 gid sau khi 14y mau. B4o quan mau & nhiét do tir 2°C dén 5°C thi c6 thé bao

quan nhiéu loai mau th{r, nhung diéu dé phai dudc kiém tra.
7. Cach tién hanh
7.1 Phan mau thlr

Thé tich phan mau thit 16n nhat 14 40 ml. Lugng mau nay thich hdp cho viéc xac dinh néng do
nitrit t6i p = 0.25 mg/l. Phdn mau thir nhd hon cé thé dudc st dung dé xac dinh nitrit c6 néng
dd cao hon. N&u mau thi nghiém cé chira cac chat Io Iting, thi phai dé 1ang hoadc phai loc qua
bodng thuy tinh trudc khi Idy phan mau dé thi.

7.2 Xac dinh
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Dung pipet chuyén phan mau tht dudc 1y vao binh dinh mic dung dich 50 ml, va néu can

thiét, pha loang vGi nuéc tGi 40 ml + 2ml.

Chu thich: - Diéu thiét y&u la phai diéu chinh thé tich t6i 40 ml + 2 ml d& d&m bao dé chinh xac da dat
dugc (sau khi thém thudc thi¥) cho phan (ng.

Dung pipet thém 1.0 ml thuéc thr mau (4.3). Lac déu va pha loang véi nudc t6i vach. Lac va

dé yén. Bo pH 4 trong giai doan nay phai dat 1.9 £ 0.1. (xem diéu 9).

it nhat 20 phat sau khi thém thudc thdr, do dé hap thu clia dung dich & budc song c6 do hap
thu 16n nhat, 6 khoang 540 nm, trong cuvet c6 chiéu dai dudng quang thich hgp, st dung nudc

lam dung dich déi chiéu.

Chu thich: - Bu6c séng cé dd hap thu 16n nhat phai dugc kiém tra khi phuong phap nay dugdc

s dung lan dau va phai dudc st dung trong tat cé céac lan xac dinh ti€p theo.
7.3 Diéu chinh mau

Né&u mau ctia mau th{r 1a mau c6 thé 1am nhiéu viéc do do hap thu, x{ ly mau dup nhu mé ta

trong diéu 7.2, nhung thay thuéc thi mau (4.3) bang 1 ml dung dich axit octophotphoric (4.2).
7.4 Thir mau trdng

Tién hanh th&r mau trdng nhu mé ta & 7.2, nhung thay phan mauth( bang 40 ml + 2 ml nuéc.
7.5 Chuan bi d6 thi chuan

Dung buret 18y cac thé tich cla dung dich nitrit chudn (4.5) dudc dua trong bang 1 vao day
chinh gém 9 binh dinh miic dung dich 50 ml.

Pha lodng Iuong dung dich chita trong méi binh trén véi nuéc dé cho thé tich ctia dung dich
dat t6i 40 ml £ 2 ml va tién hanh nhu mo ta trong 7.2, tir doan th{&r 2 dén cudi, st dung céac

cuvet c6 chiéu dai dudng quang c6 quy dinh trong bang 1.

D6 hap thu cla cac dung dich khac trir di d6 hap thu cla binh zezo va vé dé thi cia do hap
thu tuong (ng vGi khéi lugng nitrit tinh theo nito, d6i véi ting chiéu dai dudng quang. dé thi

phai tuyén tinh va phai di qua diém géc toa do.
8. Biéu thi két qua
8.1 Phudng phap tinh

D6 hap thu dugc hiéu chinh, A,, ctia dung dich thir dugc tinh theo cong thirc:
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A=A, -A,

Hozc, néu viéc hiéu chinh mau da dudc thuc hién, tinh theo céng thiic:
A=A, -A,-A,

Trong dé:

A, la d6 hap thu do dudc cla dung dich thir;

A, 1a d6 hap thu clia dung dich th{r trng;

A. la d6 hap thu clia dung dich dudc chuén bi dé hiéu chuan.

Chu thich - Diéu can thiét 1a cac gia tri A,, A, va A, dudc do trong cac cuvet c6 cung chiéu dai dudng

quang d6i véi mot mau riéng biét.

TU d6 hédp thu dudc hiéu chinh A, xac dinh trén dé thi chuin (7.5) d6i véi chiéu dai dudng
quang thich hgp clia cuvet, ham lugng nitrit tinh theo nitc bang microgam trén lit dugc tinh

theo céng thic:

Trong dé:

M, la khéi lugng cla nitd dang ni trit tuong Gng véi d6 hép thu da dugc diéu chinh (A), tinh

bang microgam;
V 14 thé tich clia phan mau thd, tinh bang mililit.

K&t qua c6 thé dudc biéu thi bang néng dd khdi luong nitd p y ho3c ni trit p yo, tinh bang
miligam trén lit, hodc téng néng d6 cac chat chdra ion ni trit ¢(NO,), tinh b&ng micromol trén lit.
Cac hé s6 chuyén déi thich hop dudc dua trong bang 2.
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Bang 1

Thé tich dung dich ni trit

Kha&i lugng nitg ni trit my

Chiéu dai dudng quang

chuan (4.5) clia cuvet
mi ug mm
0.00 0.00 10vad40*
0.50 0.50 40
1.00 1.00 10 va 40
1.50 1.50 40
2.00 2.00 40
2.50 2.50 10 va 40
5.00 5.00 10
7.50 7.50 10
10.00 10.00 10
* ¢6 thé sl dung cuvet 50 mm
Bang 2
PN mg/l PNO2- C(NO2-)
mg/l umol/l
pN=1 mg/l 1 3.29 714
pNO2=1mg/I 0.304 1 21.7
C(NO2-)= 1umol/l 0.014 0.046 1

Thi du: Nong dé nito mg/l tuang (ng vGi ndng do nitrit 3.29 mg/l.
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8.2 D6 chinh xac

Do léch chudn cla do 14p lai va dd tai lap dudc xac dinh nhu chi dan trong bang 3.

Bang 3’
Mau thir Ham Thé tich | Chiéu dai Do léch chuan”
lugng phan dudng
_ . | quang cua
nitritp y | mau thu cuvet
Mg/l mi mm bo lap lai b4 tai lap
Dung dich chuan 0,000 40 40 0,001 +0,003 _
Dung dich chuén 0,040 40 40 0,002 +0,008 0,002 + 0,0018
Dung dich chuén 0,40 40 10 0,0011 + 0,0054 0,003 + 0,009
Dung dich chuan 1,60 5 10 0,002 + 0,026 0,007 + 0,040
Nudc thai sinh 1,01 5 10 0,002 + 0,020 0,004 + 0,021
hoat

Nuéc bién 0,20 40 10 0,0003 + 0,0026 0,001 + 0,004
Nuéc séng 0,30 25 10 0,008 +0,0116 0,002 + 0,012

* Théng tin nhan dugc tir két qué trac nghiém cla lién phong thi nghiém cla Anh c6 5 thanh

vién tham gia.

** Gi4 tri cao nhat va thap nhat tir thuc nghiém cla lién phong thi nghiém. T4t ca cac gia tri co

14 béc tu do.

9. Cac truong hgp dac biét

N&u mau th{ c6 tinh kiém cao, d& d6 pH khong dat 1,9 + 0,1 sau khi x{ Iy phan mau thir va
pha lodng t6i 40 ml, dung dich axit octophotphoric b6 sung (4.2) sé& dudc thém vao truée khi
pha loang, nhu vay sé dat dugc d6 pH quy dinh. Tuy nhién, phuong phap sé lam sai |éch d6
kiém cla hidro cacbonat, it nhat Ia 300 mg/l trong mét phdn mau thd 1a 40 ml ngoai sai léch
véi d6 pH dugc xac dinh.
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10. Cac luu y khi ti&n hanh thir

Vi dung dich nitrit chuén cé thé trd nén mat én dinh, néng dé cla dung dich chuan (4.4) dudc

st dung c6 thé dudc kiém tra bang phuong phap sau day:

Dung pipet 1ay 50 ml dung dich chuén kali pemanganat, ¢(1/5 KMnO,) = 0,01 mol/l vao binh
n6n 250 ml. Thém 10 ml £ 1ml dung dich axit sunfuric 2,5 mol/l va khudy déu. R6t day dung
dich nitrit chuén (4.4) vao buret 50 ml va diéu chinh sao cho dau clia buret ngap dudi bé mat
clia dung dich pemanganat trong méi trudng axit trong binh. Tién hanh chuin dd dén mat
mau. Khi vira dat dén diém cudi, lam dm dung dich lén dén khoang 40°C va tiép tuc chuan do
tir tr cho dén khi mau clia pemaganat bién mat. Ghi lai thé tich cGa dung dich nitrit chudn sl

dung trong chuén do.

50 ml dung dich thé tich chuén kali pemanganat ¢(1/5 KmnO,) = 0,01 mol/l tuong duong véi
3,502 mg nitd. Do vay, ddi vi dung dich nitrit chuan (4.4), thé tich si dung dé chuan do phai
la 35,02 ml. Dung dich nitrit chudn chi thich hdp néu thé tich st dung dé chudn d6 nam &
khoang 35,02 ml + 0,40 ml.

11. Bao céao két qua

Bao cao két qua phai bao gém céac théng tin sau:

a) tham kh3o tiéu chuan nay;

b) tat ca cac chi tiét can thiét d& nhan biét hoan toan mau;

c) cac chi tiét lién quan dén bdo quan mau th nghiém trudc khi phan tich;

d) cong bd vé dod Iap lai do phong thi nghiém dat dudc khi s& dung phuong phap;
e) k&t qua va phuong phap biéu thi da st dung;

f) cac chi tiét vé tat ca cac su sai léch cach tién hanh thr da quy dinh trong tiéu chuan nay

ho#c la bat ky trudng hop ndo khac c6 thé anh hudng dén két qua thi.

10
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Phu luc A

ANH HUGNG CUA CAC CHAT KHAC PEN KET QUA THU

Chat Mudi sir | Khéi lugng chat* | Anh hudng ** theo su xac dinh clia
dung ng my=0png | m=100ug | my=0ug
Magié Axetat 1000 0,00 0,00 -0,07
Kali Clorua 100 0,00 0,00 -0,07
Kali Clorua 1000 0,00 -0,03 -0,13
Natri Clorua 100 0,00 0,00 -0,02
Natri Clorua 1000 0,00 -0,01 -0,13
Hidro Natri 6100 (HCO;) 0,00 +0,03 +0,01
cachonat
Hidro Natri 12200 (HCO,) 0,00 +0,03 +0,06
cacbonat
Nitrat Kali 1000 (N) 0,00 0,00 -0,06
Amoni Clorua 100 (N) 0,00 -0,01 -0,03
Cadmi Clorua 100 0,00 -0,03 -0,03
Kém Axetat 100 0,00 -0,04 0,00
Mangan Clorua 100 0,00 +0,04 -0,03
St (Il Clorua 10 0,00 +0,04 -0,03
Sat (Il Clorua 100 0,00 -0,06 -0,51
dong Axetat 100 -0,06 -0,06 -0,07
Nhém Sunfat 100 0,00 0,00 -0,03
Silicat Natri 100 (SiO,) 0,00 0,00 _
Uré _ 100 0,00 +0,04 -0,09
Thiosunfat Natri 100 (S,0,) 0,00 -0,03 -0,82
Thiosunfat Natri 1000 (S,0,) 0,00 0,00 -0,07
Clo 2 (Cl) 0,00 -0,22 -0,25
Clo _ 20 (Cly -0,01 -1,01 -2,81
Cloramin 2 (Cl,) -0,06 -0,07
Cloramin _ 20 (Cly) -0,01 -0,30 -2,78
Hidroxylamoni 100 0,00 0,00 -0,01
Natri polyphotphat 50 0,00 -0,03 -0,82
(hexametaphotphat)
Natri polyphotphat 500 0,00 -0,80 -8,10
(hexametaphotphat)

* Khéi luong chat c6 mat trong mau thlr. Khéi luong da cho 1a mét thanh phan hodc hop chat
trir khi da dudc chi rd trong ngoac kép.

** anh hudng 16n nhat dudc coi la khéng nhiéu 1a cac gia tri sau:

0,00ug+0,02ug; 1,00 ug+0,08ug; 10,00 ug=*0,14 u g (giGi han tin cay 95%).
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