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Lai néi dau

TCVN 7323 -1: 2004 hoan toan tuong duaong véi
ISO 7890-1; 1986.

TCVN 7323-1: 2004 do Ban ki thuat Tiéu chudn
TCVN / TC 147 "Chét luong nudc” bien soan,
Tong cuc Tiéu chudn Do Iudng Chat luong dé
nghi, B6 Khoa hoc va Cong nghé ban hanh.
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Chat lugng nudc — Xac dinh nitrat —
Phan 1: Phudong phap do phé dung 2,6-Dimethylphenol

Water quality — Determination of nitrate —

Part 1: 2,6-Dimethylphenol spectrometric method

1 Pham vi va linh vyc ap dung

1.1 Chat can xac dinh

Tiéu chuan nay qui dinh phuong phap xac dinh ion nitrat trong nudc.

1.2 Loai mau

Phuong phap nay dugc ap dung dé phan tich truc tiép nudc thé va nudc uéng dugc.

Chu thich: Nuéc 6 nhiém va nuéc mudi phai dugc phan tich theo qui trinh dua ra d TCVN 7323-2 (1ISO 7890-2),
Chat lugng nudc - Xac dinh nitrat. Phan 2: Phuong phap do phé 4-Fluorophenol sau khi chung cat.

1.3 Khoang xac dinh
C6 thé xac dinh dugc ndng do nitd cla nitrat p, dén 25 mg/l trong phan mau thir,
1.4 Gidi han phat hién

Nong @6 nito nitrat oy = 0,06 mg/l.

1.5 Do nhay

Ham lugng nito nitrat py = 25 mg/l cho d6 hap thu & khoang 1,5 don vi véi cuvet cd chiéu dai 10 mm.

1.6 Chat can trd

Nito nitrit co thé gay can trd & nong @6 it nhat p, = 5 mg/l va dudc kiém soat bang cach ding axit

amidosulfonic.
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Clorua c6 thé gay can trd nghiém trong, nhung c6 thé loai bd bing cach thém bac sunphat vao mau th
va loc trudc khi I8y phan mau thir (xem diéu 8). Anh hudng cla clorua Ién phép xac dinh va tac dong

clia qui trinh foai clorua dugc dua ra trong phu luc.
2 Nguyén tic

Phan (ng cla nitrat véi 2,6-dimetylphenol véi su tham gia cla axit sunfuric va phosphoric tao ra 4-nitro-
2.6-dimetylphenol. Thai gian phan (ng 1 khodng 5 min. Do d6 hap thu cla san pham sinh ra bang

quang phé k& & budc séng 324 nm va xac dinh nong dé nitrat trong mau th theo dudng chuan.

3  Thubc thi

Trong qua trinh phan tich, chi st dung cac thuéc thif loai tinh khiét phan tich, va chi diing nuéc cat hosc
nudc co d6 tinh khiét tuong duong. =

3.1 Axit axetic bang (CH;COOH), p= 1,05 g/ml.

3.2 Dung dich 2,6-dimetylphenol, 1,2 g/l.
Hoa tan 1,2 + 0,1 g 2,6-dimetyipheno! [(CH;),CsH;OH] trong 1 000 + 10 ml axit axetic bang (3.1).
Bao gquan trong chai thuy tinh.

Dung dich nay bén trong mét tuan.

3.3 Hén hap axit
Canh bao: Khi st dung hon hgp axit nay, phai deo kinh bao vé mit va mic quan ao bao ho.

Khéng dugc diing pipet dé hat hén hgp axit ndy bang miéng. -

Trén cdn than 500 + 5 ml axit sunfuric (H,S0,) (p = 1,84 g/ml) v&i 500 £ 5 ml axit orthophosphoric
(HsPO,) (p = 1,69 g/ml) vao mét cde thuy tinh 2 lit. Thém 0,040 + 0,005 g axit amidosunfonic
(NH,SO;H) vao hdn hgp trén va hoa tan.

Bao quan trong chai thuy tinh day kin.

Dung dich nay c6 thé bén trong thdi gian dai.

3.4 Nitrat, dung dich géc a. = 1000 mg/l -

Hoa tan 7,218 = 0,001 g kali nitrat (KNO,) (trudc d6 da say kho & 105 °C it nhét la 2 h) trong khoang
750 ml nudc vao mot binh dinh mc dung tich 1000 m!l. Thém nudc téi vach mic.

Bdo quén trong chai thuy tinh nhung khéng qua 2 thang.

3.5 Nitrat, dung dich tiéu chuin, A= 100 mg/l
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Dung pipet lay 50 ml dung dich géc nitrat (3.4) vao mét binh dinh miic dung tich 500 ml. Thém nudc t&i

vach muc.
Bao quan trong chai thuy tinh khéng quéa 1 thang.

1 ml dung dich tiéu chudn tuong (ing véi 0,1 mg nits nitrat.

4 Thiét bj

Céc thiét bi phong thi nghiém théng thudng va

Quang phé k&, co thé do & budc séng 324 nm va c6 cuvét cb chidu dai 10 mm.

5 L3y mau va mau thir

Cac mau thi nghiém dugc 18y vao cac chai thuy tinh hodc polyetylen va phai tién hanh phan tich cang
sdm cang tot ngay sau khi 18y mau. Nhiéu loai mau thr c6 thé bdo quan trong khodng nhiét dd tir 2 °C

dén 5 °C, nhung phai kiém tra dé khdng dinh d8i vai ting loai mau.

Cac mau thi nghiém chita chat Io Iting phai ducc d€ Iang hozc loc qua gidy loc sgi thuy tinh trude khi 18y
phan mau thi. ’

6 Cach tién hanh

6.1 Phan mau tha

Dlng pipet 18y 5 ml mau thi nghiém (diéu 5).

6.2 Mau tring

Ti€n hanh th&r mau trang song song véi viéc xac dinh, dung 5 ml nudc thay cho phan mau thir.
6.3 Hiéu chuan

6.3.1 Chuan bj day dung dich hiéu chuin
Lan lugt dung pipet hat 1; 5; 10; 15; 20 va 25 ml dung dich tiéu chuén nitrat (3.5) vao mot day 6 binh
dinh mdc dung tich 100 ml. Thém nudc cho t&i vach mirc. Cac dung dich nay ¢é chla 1; 5;-10; 15; 20

va 25 mg nito nitrat trong lit tuong Ung véi ting binh.

Bao quén cac dung dich nay trong chai thuy tinh nhung khéng qua mat tuéin.

6.3.2 Tao mau

L&n lugt dung pipét 18y 35 mi hén hop axit (3.3) vao mét day 6 binh nén khé dung tich 100 mi, s dung
dung cu rét an toan. Dung pipet hat 5 ml dung dich hiéu chuén (6.3.1) vao tung binh. Ding pipet hut
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5 ml dung dich 2.6-dimethylphenol (3.2) vao ting binh nay. Trén déu cac dung dich cé trong binh bang
may khudy va dé yén tir 10 min dén 60 min.

6.3.3 Do phd

Do do hép thu cla tung dung dich hiéu chudn & 324 nm trong cac cuvet co chiéu dai 10 mm. Lam lai
vGi nudc dé so sanh.

(6.3.4 Dung dudng chuan

L&y d6 h&p thu clia dung dich hiéu chudn trir di d6 hap thu clia dung dich trang va dung dé thi clia néng
d6 hap thu dua theo ndng do nita nitrat, biéu thj bing miligam trén lit. D thi nay phai tuyén tinh va phai
di qua diém géc.

6.4 Xac dinh ' ')

Tién hanh thao tac theo 6.3.2 va 6.3.3, dung mét binh nén dung tich 100 ml va phan méu th(r (6.1) thay

cho dung dich hiéu chuan.

7 Biéu thj két qua

7.1 Tinh toan
D06 hap thu clia nito nitrat trong phan mau thir, Ay, dudc tinh theo coéng thic:
A=A — A,
trong do
A, la dé hap thu clia phan mau thir (6.4);

T

Xac dinh néng d6 nitd nitrat, py, tinh bang miligam trén lit tuong (ng véi do hap thu A, tUr dudng chusn
(6.3.4),

A, 1a d6 hap thu clia mau tréng (6.2).

Két qué 6 thé dugc biu thi theo cac cach khac nhau (xem bang 1).

Bang 1
c(NOy) Pros” JzX
mmol/| mg/| mg/l
| ¢(NO5) = 1 mmol/l 1 62 14,01
Puos- = 1 mgl/l 0,0161 1 0,226
oy = 1 mgl/l 0,0714 4,427 1




@
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Vidu:

- Néng do nitrat p.o5- = 1 mg/l tuong duong véi ndng do nitd nitrat p, = 0,226 mg/l.

7.2 Do chinh xac
7.21 Do lap lai

D6 léch chuan Iap lai dugc xac dinh" tir dung dich tiéu chuén dudc trinh bay & bang 2.

" Bang 2
Ham lugng nitrat, p, Po léech chuan
Bac tu do
mg/! mg/l
3,00 0,20 4
6,00 0,35 4
9,00 0,25 4
12,00 0,14 4
24,65 0,07 19

7.2.2 D6 tai lap

D6 léch chudn tai lap ducc x4c dinh trong cac thi nghiém lién phdng thi nghiém va ducc trirh bay &

bang 3.
Bang 3
Mau Ham lugng nitrat, p, D6 léech chuan téng Bac tu

mg/l mg/l do
Nudc udng dugc 2,6 0,17 21
Nudc ngam 58 0,71 20
Nudc bé mat 10,2 0,29 18
Nudc thai 15,9 0,82 20

8  Trudng hdp dac biét

8.1 Khai quat

Anh hudng clia clorua téi phuong phap xac dinh nay dugc néu ra & phu luc. N&u néng do clorua trong
mot mau thi nghiém biét chac chan gay can trd thi phai loai clorua khdi mau thir nghiém bang phan Ung

két tda vdi bac sunphat.

U DUt liéu 18y ti Lién bang Buc
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8.2 Nguyén tic va phan ung
Phan Ung gitra bac sunphat véi ion clorua theo phuong trinh sau:
Ag.SO, + 2CI — 2AgCI + SO, _
312 mg bac sunphat sé lérﬁ két tia 71 mg ion clorua. Thém khoang hai Ian Iuong bac sunphat vao mau
thir nghiém dé dam bao két tla hoan toan clorua. Loc mau trudc khi &y phan mau thir d& phan tich.

8.3 Thuédc thur

8.3.1 Dung dich bac sunphat, 4,4 g/|

Hoa tan 4,40 £ 0,02 g bac sunphat (Ag,SO,) vao trong khoang 950 mi nudc va pha lodng bang nudc
thanh 1 lit vao mét 6ng dong. ' N

Dung dich nay bén lau dai néu dugc bao quén ngay trong mét chai thuy tinh mau hd phach.

8.4 Dung cu va vat liéu
Cac dung cu phong thi nghiém théng thusng va

Giay loc xép min khéng tan. Khéng cho nitrat di qua trong khi loc.

8.5 Tién hanh
Trudc tién xac dinh nong dé clorua trong mau phong thi nghiém py,, biéu thj bang miligam trén lit.

Dung pipét lay 25 ml dung dich mau phong thi nghiém vao mét coc khé dung tich 50 ml. Ding buret
thém 0,05 p,; ml dung dich bac sunphat (8.3), trong d6 P 1 néng d6 clorua da dugc xac dinh. Luu y
dén phan thé tich dung dich bac sunphat dugc thém vao. N

Khugy déu cac chat trong cc va sau d6 loc hdn hgp bing gidy loc (8.4). Hlng lai toan b phan qua loc

vao mét coc khd dung tich 50 mi.

Tién hanh qui trinh (diéu 6) nhung diing 5 ml dung dich qua loc nay nhu I phan mau tht.
8.6  Biéu thi két qua

Qui trinh giéng 7.1. Nong do nitrat ', cia mAu thi nghiém tinh bing miligam trén lit dudc tinh theo cong

thdc sau:

v /3,\'( +V)

75

PN=TT5s

Trong dé '
Pa la ndng d6 nitrat doc tir 6 thi hiéu chuén, tinh bang miligam trén Iit;

V 1a thé tich dung dich bac sunphat thém vao (8.5), tinh bang mililit.



TCVN 7323 -1: 2004
Phu luc
Anh hudng ctia clorua dén phuong phap

A.1 Ap dung phuong phap khi khéng cé trudng hgp dac biét cho qui trinh (xem diéu 8

Bang 4
i Néng db clorua pg cua Anh hudng dén cach xac dinh
mau thi nghiém
mg/l o= 2mgll . pv=15mgll
25 +0,11 ., 10,10
50 +0,15 +0,32
75 +0,13 +0,45
100 +0,16 +0,64
200 +0,23 +1,30
300 +0,30 +2,07
400 | +038 +2,75

A.2 Ap dung phuong phap khi cé trudng hgp dac biét cho qui trinh (xem diéu 8)

Bang 5
Néng dd clorua pg, cua Anh hudng dén cach xac dinh
mau thi nghiém
mg/! o= 2 mg/l o = 15 mg/l
25 ) +0,14 +0,20
50 +0,14 +0,20
75 +0,22 - +0,17
100 ‘ +0,17 +0,17
_.-.200 . +0,12 +0,22
300 +0,15 +0,25
400 +0,25 ‘ +0,29

10



