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Lai néi ddu

TCVN 7877 : 2008 thay thé TCVN 5989 : 1995: TCVN 5990 - 1995 va
TCVN 5991 : 1995.

TCVN 7877 : 2008 hoan toan tuong duong v4i ISO 5666 : 1999.

TCVN 7877 : 2008 do Ban Ky thuat Tiéu chudn TCVN/TC 147
Chét Iuong nuoc bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Po ludng
Chét lugng dé nghi, B Khoa hoc va Cong nghé céng bé.
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Lai gigi thiéu

Trong cac nguén nudc tu nhién, cac hgp chat thly ngan ndéi chung xuét hién & néng do rat thap (nhd
hon 0,1 ug/l). Cling c6 thé & néng dd cao hon, vi du trong nudc thai cdng nghiép. Thly ngan cling cé
thé tich tu trong tram tich va bun. Thiy ngan xuét hién & dang hop chat vo co va hitu co.

Dé phan hly hoan toan t&t ca cac hgp chat cla thiy ngan, can phai cé qua trinh pha mau. Qua trinh
pha mau c6 thé loai bo chi khi chc chin do dudc néng dé thly ngan ma khéng can x{ ly so bd.

Da6i véi cac phép do trong khodng néng dd thap, diéu can thiét 1a thudc thir cé dé tinh khiét cao, binh
phan (mg sach, khéng khi trong phong thi nghiém khéng bi nhiém ban hoi thily ngan va hé théng do
phai rat 8n dinh. Cac van dé cu thé sé yéu cau qui dinh thém diéu kién b8 sung ngoai yéu cau cla tiéu

chuin phai dudc nghién cru, xem xét.

Diéu quan trong la phép thir dugc tién hanh theo tiéu chudn nay dudc thuc hién bdi nhan vién da duge
dao tao phu hop.
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Xuat ban 1an 1

Chat lugng nudc — Xac dinh thdy ngan

Water quality — Determination of mercury

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay qui dinh hai phuong phap xac dinh thiy ngan trong nuéc, vi du nudc ngdm, nuéc mat
va nudc thai cong nghiép.

Trong phuong phap néu & diéu 4, thiéc (I1) clorua dudc dung nhu 1a chat khir. Trong phuong phap néu &
diéu 5, natri tetrahydroborat dugc dung nhu la chét khir. Viéc lua chon phuong phép tly thudc vao thiét
bi ¢6 sén va cac yéu t6 can trd (xem diéu 3). Ca hai phuong phap nay déu phu hop dé xac dinh thily
ngan v6i khoang néng dé tir 0,1 ug/l d&n 10 pg/l. Néng dd cao hon cé thé xac dinh dudc néu mau nudc
dugc pha loang.

2 Tailiéu vién dan
CAc tai liéu vién dan sau la rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi cac tai liéu vién dan

ghi nam céng bé thi 4p dung phién ban dudc néu. Déi véi cac tai liéu vién dan khéng ghi nam céng bd
thi &p dung phién ban méi nhat (bao gém ca stra ddi).

TCVN 6663-1 : 2002 (1ISO 5667-1 : 1980") Chét lugng nudc — LAy mau — Phan 1 : Hubng dan lap
chuong trinh 18y mau.

TCVN 5992 : 1995 (ISO 5667-2 : 1991") Chét luong nudc — Ley mau — Phan 2 : Hubng dan ky thuat
I8y mau.

TCVN 6663-3 : 2008 (ISO 5667-3 : 2003) Chat iugng nuéc — LAy mau — Phan 3 : Hu6ng d&n bao quan
va x{ ly mau.

3 Céacyéutd cantro

Nguy co thay d8i phan (g c6 thé xay ra trén thanh binh, dé Ia qua trinh hap thu va giai hdp thly ngan
(xem 4.4).

" 1S0 5667-1 da c6 phién ban nam 2006 thay thé cho ISO 5667-1 : 1980 va ISO 5667-2 : 1991.
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Haoi thGly ngan c6 thé khuéch tan qua chat déo, can chu y hién tugng nay khi chon vat liéu lam binh
cha, Cé th& dung binh thly tinh hoac bang chat déo d4c biét nhu perflo (etylen-propylen) (FEP). Binh
silicon Ia khong phii hop.

Céc chét hitu co dé bay hdi c6 thé hap thu trong dai tia UV va c6 thé nham Ian véi thiy ngan. Cac chét
nay phan 16n dudc loai bd bang cach thém kali permanganat cho dén khi dung dich c6 mau dé khéng
d8i va suc khi trd trong 10 min, trudc khi khir hgp chét thly ngan. Théng thudng, cac chét can trd do su
hap thu c6 th8 dudc loai bd khi sir dung hé théng b8 chinh nén.

T4t ca cac dung dich phai dugc dua vao nhiét dé giéng nhau (nhd hon 25 °C) truée khi khir va gidi
phéng hai thly ngan. C6 thé tranh ngung tu nudc 1én clia s6 cuvet bing cach sdy néng cuvet, vi du

ding dén tia hdng ngoai.

Cac chét can trd co thé xay ra do su c6 mat clia cac nguyén t8 khac trong hén hgp phu thuéc vao viéc
chon chét khir. Néng d6 cac nguyén t& vugt qua cac gia tri néu trong Bang 1 c6 thé 1am cho két qua
qua thap.

Mét s6 it cac chét can trd khac sinh ra tir kim loai n&ng néu dung thié€c (11) clorua lam chét kh{r thay cho
diing natri tetrahydroborat. Khi s& dung hé théng dong chay, hiéu ing can tré do kim loai n&ng c6 thé

giam di so véi cac gia tri néu trong Bang 1.

Bang 1 — Néng do cé thé chap nhan dugc cia mdt s& nguyén té trong dung dich do, tinh béng
miligam trén lit

Chat khu NaBH, NaBH, SnCl,
(nguyén t8) truc tiép truc tiép truc tiép
Trung binh 0,5 mol/l HCI 5 mol/l HCI 0,5 mol/l HCI

+0,2 g/l Fe (Ill)

Cu(ll) 10 10 500
Ni(11) 1 500 500
Ag(l) 0,1 10 1

I 100 10 0,1
As(V) 0,5 0,5 0,5
Bi(ll) 0,05 0,5 0,5
Sb(lll) 0,5 0,5 0,5
Se(lV) 0,005 0,05 0,05

Thiéc (I1) clorua c6 thé gay nhiém bé&n thiét bi néu st dung natri tetrahydroborat sau d6. Do vay, cén c6
hé théng riéng dé khir khi dung thiéc (I1) clorua va dung natri tetrahydroborat.
Canh bao — Thiy ngéan va hop chit chGa thly ngan 13 rat doc. Hét sirc cin than khi x& ly mau va

dung dich c6 ho#c c6 thé cé thly ngan.
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4 Xac dinh thiy ngan sau khi khir véi thiéc (I) clorua khéng lam giau

4.1 Nguyén tic

Thdy ngan héa tri mét hoc hai bi khir thanh dang nguyén té bdi thiéc (Il) clorua trong méi trudng axit.
Thiy ngan nguyén t6 sau d6 dugc loai khdi dung dich bang déng khi tro hoic khéng khi sach va dudc
chuyén vao cuvet, theo dang khi nguyén t{. Do @ hép thu & buéc séng 253,7 nm trong chiim tia phéng
xa clia may do phé hap thu nguyén tlr. Néng d6 dudc tinh toan dua trén dudng chuin.

42 Cantrg

CHU THICH Xem diéu 3.

Noéng do iodua > 0,1 mg/l gay can tré cho phép xac dinh do tao phic thiy ngan. Trong trudng hdp nay,
mot phuong phap khac nhu khir bang natri tetrahydroborat (xem diéu 5) 1a cén thiét.

Do thé oxy héa khif ctia dung dich thi€c (l1) clorua, cac hgp chat thly ngan vé co nhu thiy ngén sulfua
va hap chét thiy ngan hitu co khéng dudc khir hoan toan khi khéng tién hanh pha mau.

4.3 Thudc thu
4.3.1 Yéu cidu chung

Téi thiéu, sl dung cac thubc thif tinh khiét phan tich hosc cac thuée thir c6 ham luong thly ngan thap.
Nudc phai 1a nude cét hai 1an hodc cb @6 tinh khiét tuong duong. Ham lugng thdy ngan trong nudc va
thudc thr phai thdp hon néng dé thiy ngan thdp nhét phan tich dudc.

4.3.2 Axit nitric, p (HNO;) = 1,40 g/ml.
4.3.3 Axit sulfuric, p (H,SO,) = 1,84 g/ml.
4.3.4 Axit clohydric, p (HCI) = 1,16 g/ml.

4.3.5 Dung dich kali permanganat
Hoa tan 50 g kali permanganat (KMnO,), trong 1 000 ml nu6c.
4.3.6 Dung dich &n dinh

Hoéa tan 5 g kali dicromat, K,Cr,O,, trong 500 ml axit nitric (xem 4.3.2) va pha lodng b&ng nu6c
dén 1 000 ml.

Canh bao - Kali dicromat rat ddoc. Can cha y khi xur ly vat liéu rdn hodc dung dich cua ching.
4.3.7 Dung dich kali peroxydisulfat
Hoa tan 40 g kali peroxydisulfat, K,S,0,, trong 1 000 mi nudc.

4.3.8 Dung dich hydroxylamoni clorua
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Hoa tan 10 g hydroxylamoni clorua, NH,OCI, trong 100 ml nudc.
4.3.9 Dung dich thiéc clorua

Hoa tan 5 g thiéc (Il) clorua ngam hai nudc (SnCl,.2H,0) trong 30 ml axit clohydric (4.3.4); pha loang
dén 100 mi bang nudc. DEi véi hé théng dong chay, st dung dung dich cé néng dd thap hon, vidu 0,5 g
trong 100 ml. Chu&n bi dung dich nay trong ngay dung tir dung dich dam d4c hon béng cach pha loang
vé@i nuéc.

Néu két qud mau trdng (4.6) cao, loai hét vét thily ngan bang suc khi nito di qua dung dich trong
30 min.

4.3.10 Dung dich gdc thay ngan I, p (Hg) = 100 mg/|

Hoa tan 108,0 mg oxit thiy ngan (ll), HgO trong 10 ml dung dich 8n dinh (4.3.6); pha lodang dén
1 000 mi bang nuéc.

1 ml dung dich nay c6 cha tuong (ng véi 0,1 mg thdy ngan.

C6 thé chudn bi dung dich géc | tir dung dich tiéu chudn thly ngan cé ban sin trén thi trudng.
Dung dich nay bén dugc it nhat mot nam.

4.3.11 Dung dich gdc thiy ngan Il, p (Hg) = 1 mg/l.

Thém 10 ml dung dich 8n dinh (4.3.6) vao 10 ml dung dich g&c | (4.3.10) va pha loang dén 1 000 mi
b&ng nudc. 1 ml dung dich nay c6 chlra tuong (ng 1 ug thiy ngan.

Dung dich nay bén trong khodng mét tuan.
4.3.12 Dung dich tiéu chudn thay ngan (1), P (Hg) = 100 pg/l

Thém 10 ml dung dich 8n dinh (4.3.6) vao 100 ml dung dich géc Il (4.3.11) va pha loang dén 1 000 ml
b&ng nuéc. 1 ml dung dich nay c6 chira tuong (ng véi 100 mg thily ngan.

Chuén bi dung dich nay trong ngay dung.
4.3.13 Dung dich tiéu chuin thdy ngan (2), p (Hg) = 50 pg/l

Thém 10 ml dung dich 8n dinh (4.3.6) vao 50 ml dung dich géc Il (4.3.11) va pha loang dén 1 000 ml
b&ng nudc. 1 ml dung dich nay cé chlta tuong (g véi 50 ng thily ngan.

Chuén bi dung dich nay trong ngay diing.
4.3.14 Dung dich chuén thly ngan

Chuén bi dung dich chudn phl hop véi thé tich va ndng dd thly ngan cla phép do dung dich mau
nhu sau:

Vi du, d6i v6i khodng ndng dé tir 0,5 pg/l d&n 5 ug/l, ti€n hanh nhu sau:

10
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— Dung pipét hat 1an lugt 1 ml; 2 ml; 4 ml; 6 ml; 8 ml va 10 ml dung dich tiéu chuin thdy ngan (2)
(4.3.13) vao 6 binh dinh mic 100 ml.

— Thém 1 ml dung dich 8n dinh (4.3.6) vao timg binh dinh mic 100 ml & trén.
- Lam day dén vach mitc bang nudc va tron déu.

Céc dung dich chudn nay cé chlta tuong (g 0,5 pg/l; 1 pg/l; 2 pg/l; 3 pg/l; 4 pg/l va 5 pg/l thily ngan.
Cac dung dich nay can phai dugc chudn bi méi truéc méi day do. Néu cac phép do chudn phai tién
hanh hai lan thi can chudn bi ddy dung dich khéc.

4.3.15 Dung dich thudc thur tring

Chu&n bi thé tich dung dich tréng tuong (mg v6i dung dich do bang cach thém 10 ml dung dich 8n dinh
(4.3.6) cho 1 000 ml nu8c. S dung cling qui trinh pha mau nhu d&i véi mau (4.6) va thudc thif trdng
trong méi mé phan tich.

4.3.16 Dung dich rira dung cu thay tinh

Thém khoang 500 ml nuéc vao 150 ml axit nitric (4.3.2) va pha loang dén 1 000 ml bang nuéc.

4.4 Thiét bi, dung cu
4.41 Yéuciuchung

Moi dung cu thiy tinh truc khi ding phai dugc rlfa can than bang dung dich axit nitric (4.3.16) va trang
nhiéu 1an bang nudc (4.3.1).

442 May quang phd hdp thu nguyén tir c6 hé thdng monitoring. May cin cé hé théng bd
chinh nén.

4.4.3 Ngudn burc xa dé xac dinh thdy ngan, vi du dén catot réng ho#c dén phat xa khéng dién cuc.
4.4.4 BO hap thu hoi thily ngan (xem hinh 1) bao gém:

— Ngan hdp thu gédm cbé cuvet lam bang thly tinh bosilicat hoac thach anh, c6 dudng kinh trong
khoang 2 cm, chiéu dai it nhat 15 cm (phu thudc vao thiét bi AAS) cé hai dau lam bang thach anh.

— Bom Iuu théng khi (vi du bom mang, bom nhu déng), cong suét 1 I/min dén 2 I/min, v6i 6ng bang
nhua (hé théng kin) ho&c 8ng khi tro c6 van giam ap (hé théng hd);

— Luu lugng k& c6 8ng nhua (xem diéu 3) (hé théng hd). DSi v6i ndng dé thly ngan cao, hé thdng hd
la uu viét han;

— Binh phan (mg bao gém, vi du, binh day béng dung tich 100 ml, 250 ml hoZc 1 000 ml nhu s d6, c6
nat nham thay tinh, binh rira bang thiy tinh 36 x6p 1;

— Ngudn nhiét ctia ngan do, ¢ thé ngan can su ngung tu nudc.

Nhiét d6 clia ngan do phai khong ddi trong sudt qua trinh phan tich.

11
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Hinh 1 dua ra vi du vé mét hé théng kin.

. &

5

Chu giai
1 Ngan hép thu, dudng kinh trong 2 cm; chiéu dai 15 cm
2 Bom luu théng khi, céng suét 1 I/min dén 2 I/min.
3 Nut thly tinh nham 29/32
4 Binh phan {ng, dung tich 100 ml, 250 ml ho&c 1 000 ml.
5 X&p thiy tinh
CHU THICH 1 C&n chu y khi chon vat liéu nhua cho bom va &ng dan (xem diéu 3).

CHU THICH 2 C6 thé thay hé théng dong chay lién tuc bing hé théng bom m&u. Can thuc hién theo hudng dan
clia nha san xuét.

Hinh 1 — B x4c dinh thdy ngan dung thiéc (Il) clorua (hé théng kin)

4.4.5 Binh dinh mirc, dung tich 100 mi, 200 ml va 1 000 ml.
4.4.6 Pipet, 1 ml, 5mlva 10 ml.

CHU THICH Ngoai pipet, dé thuan Igi hon dung thiét bi phan chia do nguy co nhiém bdn vét co thé giam
dang ké.

12
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4.5 Lay mau va x{r ly so bd mau

Tién hanh l1dy mau theo TCVN 6663-1 (ISO 5667-1), TCVN 5992 (ISO 5667-2) va TCVN 6663-3
(ISO 5667-3).

St dung cac binh I8y mau lam bang thiy tinh bosilicat, thach anh, polysulfon (PSU) hoac fluorit etylen-
propylen polyme (FEP)

Cén dam bao rang céc hinh I8y mau khéng chta thiy ngan ho&c khéng lam mat thlly ngan do h&p phu
Ién thanh binh.

DE han ché su mé4t thiy ngan do h&p phu Ién thanh binh, vi du thém 10 ml dung dich 8n dinh (4.3.6) va
lam ddy dén 1 000 ml bang mau.

Kiém tra xem pH clia mau dat khoang 1 va xuét hién mau vang cam, diéu nay cho thdy du dicromat.

Né&u can, thém dung dich 8n dinh va dua hé sé hiéu chinh thé tich phi hop trong tinh toan két qua.

4.6 Phuong phap pha miu bing kali permanganat/ kali peoxydisulfat

Tién hanh qui trinh phd mau véi thudc thir Ut nhu sau. cach khac, sif dung mét trong nhitng phuong
phap pha mau dugc néu & Phu luc A, B va C nhung phai kiém tra hiéu sust cac phuong phap dé so véi
phuong phap pha mau uét 1a tuong duong nhau.

— Chuyén 100 ml m&u nuéc da 8n dinh (xem 4.5) hoic mau c6 thé tich phi hap (t8i da 1 000 ml) vao
binh dugc lam tir cac vat liéu néu 4 4.5,

— Thém c&n than 15 ml dung dich kali permanganat (4.3.5), 1 ml axit nitric (4.3.2) va 1 ml axit sulfuric
(4.3.3).

— L&c ky hén hop sau khi thém.
- DPéyeén dung dich trong 15 min, sau d6é thém 10 ml dung dich kali peroxodisulfat (4.3.7).
— Dat binh dugc déng hd nut vao ngudn nhiét hoac binh cach thiy va pha mau & 95 °C trong 2 h.

— Trong su6t qué trinh pha mau, dam bao réng luong kali permanganat luén dam bao la du. Néu can,
tang Iuong kali permanganat thém vao hoic bat dau véi thé tich mau it hon.

— D& dung dich ngudi d&n nhiét 46 phong.
— Néu dung thé tich mau khac nhau hoc thé tich thudc thir khac nhau, pha lodng téi thé tich cu thé.
— Phan tich cang sém cang tét.

— Chudn bi dung dich thuéc thir trdng theo cach giéng nhu d6i véi mau sif dung thé tich nuéc (4.3.1)
tuong (mg véi dung dich 8n dinh (4.3.6) thém vao thay cho mau nuéc.

13
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CHU THICH Permanganat c6 thé gay anh hudng d&i véi mau tring. Trong trudng hop nay, cdn giam néng do
permanganat sao cho ham Iugng chét hitu co 13 thdp hoac sif dung phuong phap pha mau khac (xem Phu luc A,
Phu luc B ho&c Phu luc C).

4.7 Tién hanh
4.7.1 Yéu cidu chung

Trudce khi bat dau qui trinh do, cai dat cac théng s clia may (4.4.2) theo hudng dan clia nha san xuét
va diéu chinh ngan h&p thu.

Néu dung dich thly phan dugc chudn theo huéng din néu trong 4.6, ngay trudc khi do, thém vao dung
dich thly phan (ho&c hon, néu can) 5 ml dung dich hydroxylamonium (4.3.8). Thudng 5 ml dung dich
hydroxylamonium clorua 1& a0 dé khir thuSc thir oxy héa du va dé hoan tan hét két ta oxyt mangan.
Né&u sau 30 min, dung dich chua dudc trong thi thém tiép hydroxylamonium clorua.

Né&u mét phan mau dugc |4y dé phan tich, can lam t6i mét thé tich cu thé, vi du 200 mi.

Chuyén dung dich do (dung dich thuy phan ho%c dung dich da pha lodng) vao binh phan (g va néi
binh véi thiét bi phan tich.

Thém 2 ml dung dich thi€c (I1) clorua (4.3.9) cho méi 100 ml dung dich do.

Néu thudc thir dugc thém bang tay, ndi binh phan (mg véi thiét bi phan tich ngay sau khi thém dung
dich thiéc (ll) clorua.

Dai véi thé tich dung dich do 16n hon (t6i 1 000 ml), can tang thé tich thudc thif khir téi da 5 ml.

Trong hé kin ¢ bom khéng khi, cho dong khi di qua binh phan {mg va ngan hép thu & téc dd 1 I/min
dén 2 I/min, cho téi khi dat dugc su hap thu 8n dinh.

Trong hé hd, lam sach dung dich do bang dong khi nén khéng thuy ngan hoc khi tro va do chiéu cao
pic hoac dién tich pic.

Diéu chinh luu luong dong theo hudng dan clia nha san xuét va duy tri luu luong nay trong subt
phép do.

Do d6 hap thu ctia dung dich xay dung dudng chudn (4.3.14) va dung dich thudc thif tring (4.3.15) theo
cach nhu d8i véi mau nudc.

4.7.2 Phan tich bidng phuong phéap dudng chuan
Xay dung dudng chudn nhu sau:
a) Chuén bi dung dich xay dung dudng chuan thuy ngan nhu mé ta trong 4.3.14.

b) Do d6 hap thu cla dung dich xay dung dudng chudn va dung dich thuéc thir trdng nhu mo ta
trong 4.7.1.

c) Thiét 1ap cong thirc d6i véi dudng chudn tuyén tinh tir day két qua thu dugc.

14
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4.7.3 Phan tich bdng phuong phap thém chuin

Viéc sif dung phuong phap thém chudn c6 thé bé chinh dudc sai s6 do hiéu (mg can trd, mién 1a d6 hap
thu ctia dung dich do da thém chudn ndm trong khodng lam viéc tuyén tinh. Can dam béo ring thuy
ngan thém vao tuong (g v6i thé tich va ham lugng thuy ngan du kién cla mau. Déi véi thé tich mau
50 ml va ham lugng thuy ngan du kién la 1 pg/l ti€én hanh nhu sau:

a) Cho 50 ml dung dich do (4.7.1) vao bén binh phan (mg 100 ml;

b)  Thém vao ba binh Ian lugt 0,5 ml; 1,0 ml hoc 1,5 ml dung dich thuy ngén tiéu chuén (1) (4.3.12).
Dung dich da thém chuén tuong ing véi 1 pg/l; 2 pg/l va 3 pg/l thuy ngan.

c) Do néng d6 thuy ngan clia bén binh theo huéng dan trong 4.7.1.

d)  Déi véi dung dich trdng (4.3.15), ciing ti€n hanh theo cling qui trinh nhu d6i v6i mau nuéc.

4.8 Tinhtoan
4.8.1 Tinh toan bing dudng chuin
Tinh néng d6 thuy ngan dung cong thic sau:

_(4-4),
b,

Trong dé
p lanéng d6 thuy ngan trong mau, tinh bang microgam trén lit;
A 13 d6 hap thu clia @ hap thu t8ng hap clia miu nuéc;
A, 13 d6 hap thu clia d6 hap thu t8ng hgp clia dung dich thir mau trang;
b 13 do6 déc clia dudng chudn va clia phép do d6 nhay, tinh bang lit trén microgam;
V, la thé tich clia mau da ding d& chuén bi dung dich do, tinh bang mililit;
V,, la thé tich ctia dung dich do, tinh bang mililit.

4.8.2 Tinh toan d&i véi phuong phap thém chuin

Lap dudng chudn diing d6 hap thu do dugc cla dung dich do da thém chuén (4.7.3). Dung dich ddi
chimg duoc chudn bi bing cach thém mau vao dung dich tiéu chudn va ké ca budc thém nong do
thuy ngan.

Ghi lai néng d6 clia dung dich mAu bing cach ngoai suy tir dudng chuén véi dd hap thu A = 0. Xac dinh
tuong tu néng @6 thuy ngan chia dung dich trang va trir di cac két qua thu dugc d6i véi mau. Cach khac,
ti€n hanh danh gia bang hoi qui tuyén tinh.

Can tinh toan hé sd pha loang khi can thiét.
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4.9 Thé hién két qua

B4o céo két qua theo microgam trén lit va lam tron chinh xac dén 0,1 pg/l.
ViDU Thuy ngan (Hg) 0,7 ug/l.

Thuy ngén (Hg) 2,0 ug/l.

4.10 Béo céo thir nghiém

B4o c4o thir nghiém can phai vién dan tiéu chudn nay va bao gém nhimg théng tin sau:
a) Nhan dang ddy d4 mau nuéc;

b) Két qua trinh bay nhu 4.9;

¢) Xlly so bd mau va phuong phap pha mau;

d) T4t ca cac chi tiét khac véi phuong phap nay va moi tinh hudng cé thé anh hudng dén két qua.

5 Xac dinh thuy ngan bing khir natri tetrahydroborat, khéng lam giau mau

5.1 Nguyén tic

Thuy ngan héa tri mét hoac hai dugc khir vé dang nguyén t6 bang natri tetrahydroborat trong moi
trudng axit. Thuy ngan nguyén té sau d6 duoc loai khdi dung dich bang dong khi tro, dudi dang khi
nguyén tf va cling hydro dudc giai phéng, sau dé vao cuvet. D6 hdp thu dudc do & budc sdng 253,7 nm
trong chum b(fc xa clia may hadp thu nguyén tir. Néng d6 dudc tinh toan dua vao dudng chuan.

5.2 Cantro

CHU THICH Xem diéu 3.

Néng d6 niken > 1 mg/l va ndng d6 bac > 0,1 mg/l trong dung dich do gay can trd véi viéc xac dinh thuy
ngan. Dung dich st (Il1), niken t&i 500 mg/l va bac tdi 10 mg/l c6 mét trong axit clohydric da pha loang
véi nuée ti 18 1:1 khoéng gay can trd.

5.3 Thudc thir

Ngoai cac thudc thir da liét ké trong 4.3, trir dung dich thiéc (Il) clorua, cac dung dich sau dugc yéu cau

5.3.1 Dung dich natri tetrahydroborat

Hoa tan 3 g natri tetrahydroborat, NaBH, va 1 g natri hydroxit, NaOH vao mét luong it nudc. Pha loang
b&ng nuéc téi 100 ml va loc qua gidy loc.

Dung dich nay chi bén trong vai ngay.

Trong hé théng dong chay lién tuc, c6 thé sir dung néng dé thdp hon, vi du 0,02 g natri tetrahydroborat
va 0,03 g natri hydroxyt trong 100 ml nudc.
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Chuén bi dung dich nay trong ngay duing.
5.3.2 Dung dich dém st

Hoa tan 14 g sat (lll) nitrat ngdm chin nuéc, Fe(NO),.9H,0 trong nuéc va pha lodng dén 100 ml
bang nuéc.

Chuén bi dung dich hang ngay.

5.4 Thiét bi, dung cu
5.4.1 Thiét bi chiét
Phuong phap nay sinh ra thé tich 16n hydro. Do vay, can c6 thiét bi nay dé loai bd hydro.

5.4.2 May do phd hap thu nguyén tir (AAS) c6 hé théng monitoring thich hop. Nén c6 hé théng hiéu

chinh nén.
5.4.3 Ngudn burc xa dé xac dinh thuy ngén, vi du dén catét réng hosc dén phat xa khéng dién cuc.
5.4.4 B® xac dinh thdy ngan, bao gém:

Ngan hdp thu gédm cuvet lam bang thly tinh bosilicat hoac thach anh, dudng kinh trong khoang

2 cm, chiéu dai it nhat 15 cm (phu thudc vao thiét bi AAS) ¢ hai dau iam bang thach anh,
- 6ng dung khi tro (vi du nito ho&c argon) cé van giam ap;
— Luwu lugng ké c6 8ng dan bang nhua;

— Binh phan @ng vi du binh day trdn hai ¢ dung tich 100 ml ho3ic 250 ml, ¢é nat thiy tinh 29/32, binh
rlta va 6ng dé dan khi;

— Nguén nhiét cho ng&n do, c6 kha nang ngan can ngung tu nudc.

Nhiét d6 clia ngan do phai giéng nhu trong phan tich.

Hinh 2 néu ra vi du vé mét hé théng hd.

CHU THICH 1 Cén cha y khi chon vét liéu nhya cho bom va éng din (xem diéu 3).

CHU THICH 2 C6 thé thay hé théng dong lién tuc béng hé théng bom mAu. Can thuc hién theo huéng din cla

nha san xuét.
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Chu giai

Ngan hép thu, dudng kinh trong 2 cm; chiéu dai 15 cm
Dung dich NaBH,

Khi tro

Luu luogng ké

Binh phan (g, hai c8, day tron, 100 mi hoc 200 mi

o B W N =

Hinh 2 — Bd xac dinh thly ngan véi natri tetrahydroborat (hé théng hd)

5.5 Lay mau va x(rly so bd mau
Tién hanh theo qui trinh néu trong 4.5.
5.6 Phuong phap pha mau

Tién hanh theo qui trinh néu trong 4.6.
5.7 Céch tién hanh

5.7.1 Buéc chuan bj

a) Trudc khi bt ddu qui trinh do, cai dat cac théng s8 clia may (xem 5.4.1) theo hudng dan cla nha
san xuét va dat ngan hadp thu vao may.

b) Né&u dung dich pha miu dudc chuin bi theo huéng din néu trong 4.6, ngay trudc khi do thém vao
dung dich pha mau 5 ml (ho#c hon, néu can) dung dich hydroxylamonium clorua (4.3.8). Théng
thudng 5 ml dung dich hydroxylamonium clorua 1a di dé khir lugng thudc thir oxy héa con du va dé
hoa tan két tla oxit mangan. Néu sau 30 min dung dich khéng dudc trong, thém tiép dung dich
hydroxylamonium clorua.
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c) Néu lugng mau nhd dugc I8y dé phan tich, pha loang dung dich m3u dén thé tich quy dinh, vi du
200 mi.

d) Thém 0,5 ml axit clohydric (4.3.4) cho 10 ml dung dich do vao binh phan (ng.

e) Chuyén dung dich do (dung dich pha m&u hosc phan mau pha loang) vao binh phan (g va néi
binh v6i may phan tich (xem hinh 2).

f) D6i véi 10 ml dung dich do, thém 2,5 ml dung dich natri tetrahydroborat (5.3.1).
Dai véi 50 ml dung dich do, thém 7,5 ml dung dich natri tetrahydroborat.

g) Né&u dung dong khi tro, chuyén thily ngan vao ng&n h&p thu. Biéu chinh Iuu lugng dongtheo huéng
dan clia nha san xuét va duy tri Iuu lugng dong trong suét qua trinh do.

h) Né&u ham lugng niken hoc bac trong dung dich mau cao (xem Bang 1), thém 25 ml axit clohydric
(4.3.4) va 0,5 ml dung dich dém st (5.3.2) vao binh phan ing truc khi thém 25 ml dung dich do.
Né&u duing thé tich luong do nhd hon, pha lodng dung dich nay dén 25 ml bing nudc.

i) Do dung dich chudn (4.3.14) va dung dich tring (4.3.15) theo ding qui trinh nhu d6i véi mau nudc.
5.7.2 Phan tich dung phuong phap dudng chuin

Tién hanh theo qui trinh néu trong 4.7.2.

5.7.3 Phan tich dung phuong phap thém chuin vao dung dich chuin

Tién hanh theo qui trinh néu trong 4.7.3.

5.8 Tinh toan

Tién hanh theo qui trinh néu trong 4.8.
5.9 Thé hién két qua
Tién hanh theo qui trinh néu trong 4.9.

5.10 Bao cao thir nghiém
Tién hanh theo qui trinh néu trong 4.10.
6 Dirliéu do chum

Phép thir lién phong thi nghiém dugc tién hanh & Dic vao thang 1 nam 1996. Két qua dudc dua ra trong
Bang 2.
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Bang 2 - Dir liéu dé chum

Tét ca cac phong thi nghiém

Mau L | n | NAP | Gia tri thuc % O, VCx o, VC, | Hiéu suat
% pg/l ug/! ugl! % ug/! % %
A 21 | 62 9 0,891 0,831 0,2500 30,1 0,1310 15,8 101,5
B 20 | 59 13 1,474 1,459 | 0,3918 26,9 0,1855 12,7 99,0
C 21 | 68 0 5,732 5,799 | 1,3745 23,7 0,5746 9,9 101,2
Khr véi thiéc (I1) clorua
Mau L | n | NAP | Giatrjthyc . op VCg o, VC, | Hiéu suat
% Mg/l u gi ug/l % u gi % %
A 13 | 37 14 0,819 0,737 | 0,2165 29,4 0,0729 9,9 90,0
B 13 | 36 | 14 1,474 1,335 | 0,3800 | 285 | 0,1949 | 14,6 90,6
C 18 | 37 14 5,732 5,588 | 0,8359 15,0 0,2359 4,2 97,5
Khr véi natri tetrahydroborat
Mau L | n | NAP | Gia trjthuc % op V) o o, VC, | Hiéu suat
% ug/l i Lol % ugl % %
A (] o 0 0,819 0,991 0,2424 245 0,1932 19,5 121,0
B 721 13 1,474 1,68 0,3339 19,9 0,1691 10,1 114,0
C 8 | 23 0 8,732 6,51 1,3047 20,0 0,2811 4,3 113,6
Mau A:  nudc udng:
MAuB: nudc mat;
Mau C: nudc thai;
L la s6 phong thi nghiém;
n la s6 gia tri;
NAP la ty 1& phan tram bi loai bd;
x la trung binh téng;
S la d6 1éch chudn tai lap:;
Y la hé s& bién thién tai 1ap;
o, la d6 léch chudn 13p lai;
Ve la hé s& bién thién 13p lai.
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Phuluc A
(tham kh&o)

Phuong phap pha mau biing siéu am

A.1 Thiét bi bd sung

A.1.1 Lo siéu am diéu chinh dugc nhiét dd c6 cong suét it nhat 240 W/I va kich thudc phi hop véi
kich thuéc va sé lugng clia binh pha mau.

A.1.3 Binh pha mau bdng thdy tinh bosilicat hodc nhua (vi du polysunfon) cé nut, d& pha mau
siéu am.

A.2 Phamau

Chuyén 100 ml mau nuéc, da dugc n dinh theo 4.5, ho#c thé tich mau nhd hon vao binh pha mau.

Can than thém 1 ml dung dich kali permanganat (4.3.5), 1 ml axit nitric, 1 ml axit sulfuric (4.3.3) va 2 ml
kali peroxodisulfat (4.3.7).

Lac ky sau khi thém.

Day chit nat binh phan (mg va d4t binh vao 16 siéu am & 50 °C trong 30 min.

Pé dung dich ngudi dén nhiét dé phong.

Néu dung lugng mau va thudc thir khac nhau, pha loang dung dich pha mau téi thé tich cu thé.
Phan tich cac dung dich pha mau nay cang sém cang tét.

Chuén bi va phan tich dung dich trdng theo dung qui trinh, nhung ding lugng nudc (4.3.1) tuong (ng Vi
dung dich én dinh (4.3.6) thay cho mau nuéc.

21




TCVN 7877 : 2008

Phu luc B
(tham kh&o)

Phuong phap pha mau dung ndi hap
B.1 Thiét bi bd sung

B.1.1 Chai pha miu, dung tich 100 ml, lam bang thly tinh pyrex khéng mau c6 nap vit bang
polypropylen ho#c nit phi hgp. Chai va nut chiu dugc nhiét 6 120 °C va ap suét 200 kPa.

B.1.2 N&i hdp phu hop véi chai pha mau

Tinh chéng chiu nhiét dd va ap suét ctia ndi hp it nhét can phai bang véi nhiét d6 cta chai vé co. Noi
h&p can cé kim thoat khi, van khif trling c6 thé diéu chinh cho thiét bi do &p sudt va cai dat nhiét do. Noi
h&p ciing can cb thit bi nhiét hoic dia nhiét cé bd phan diéu chinh.

B.2 Phamau

Chuy&n 40 ml mAu nuéc, da 8n dinh nhu ma ta trong 4.5, vao chai pha mau.

Thém 10 ml axit nitric (4.3.2).

DPoéng chat nut chai va dat chai vao néi hap.

Dun néng & 120 °C trong 30 min theo hudng dan ctia nha san xuét.

P& ngudi d&n nhiét 6 phong, va dé cho chat khdng tan két tla va dung chét Iéng trong dé phan tich.
Loc qua mang loc 0,45 pm ho&c ly tam mau sau khi pha mau.

N&u diing thé tich mAu va thudc thir khac, thi pha lodng mau dén thé tich cu thé.
Phan tich dung dich da pha mau cang sém cang tét.

ChuZn bi dung dich tring theo dung qui trinh, nhung ding lugng nudc tuong duong (4.3.1) v@i dung
dich 8n dinh (4.3.6) thay cho m&u nudéc.
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Phuluc C
(tham khao)

Phuong phap pha mau dung 10 vi séng

C.1 Thudc thir bd sung

C.1.1 Axit clohydric, po(HCI) = 1,19 g/m.

C.2 Thiét bi bé sung

C.21 Lo vi séng, c6 bd phan dat chuong trinh nang lugng sao cho nang luong c6 thé phén bé déu
cho mau.

CHU THICH L9 vi séng phai chiu dugc &n mdn va théng gi6 tét, sao cho hoi axit bi hat vao b phan hat hoi. T4t
ca céc thiét bi dién tlr phai dugc bao vé khdi sur n mén trong khi van hanh hé théng mét cach an toan.

C.2.2 Binh nhya, dung tich 100 ml, t3ng thé tich x4p xi 140 ml, lam bing polytetrafioetan (PTFE)
ho&c perfloalkoxy (PFA), cé trang bi van gidm ap/trg giup c6 khd nang chiu dugc ap suét khoang
1 000 kPa.

CHU THICH Can tuan thi nghiém ngat hudng dan cla nha san xuét.

C.3 Tién hanh

Chuyén 50 ml m&u nuéc, da n dinh nhu mé ta trong 4.5, vao binh pha mau.

Thém 8 ml axit nitric (4.3.2) va 24 ml axit clohydric (C.1).

LAc tron va dé yén it nhat trong 5 min.

Pbéng chat nut binh va dat chai vao 16 vi séng.

Bat 16 theo qui trinh diéu chinh qui dinh trong C.4.

L&y binh ra khoi 16 va d& ngudi d&n nhiét d phong. Lam théng gié dé gidm ap qua cao (hép chita hai).
Né&u dung thé tich mau va thudc thir khac, thi pha lodng mau dén thé tich qui dinh.

Phan tich dung dich da pha mau cang sém cang tét.

Chuén bi dung dich trdng theo dung qui trinh, nhung ding lugng nudc tuong duong (4.3.1) Voi
dung dich 8n dinh (4.3.6) thay cho mau nuéc.

C.4 Diéu chinh 16 vi séng

Diéu chinh 15 vi séng Ia mét budce can thiét trude khi sif dung. Qui trinh nay phéi thiét 1ap dugc cach diéu
chinh nang lugng cung cép thuc su cla 16 vi séng (hiéu suét).
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Lo vi séng phai dudc diéu chinh dinh ky. Viéc diéu chinh 16 vi séng phu thudc vao hé théng dién tir ma
nha san xuat Iap d4t. Néu 10 vi séng c6 ning lugng cung cép phu thudc tuyén tinh véi thang diéu chinh
thi c6 thé hiéu chudn & hai mdrc cai dat (vi du 40 % va 100 % nang lugng). Tuy nhién, nén diéu chinh &
nhiéu mifc nAng luong dé thiét l1ap dugc do tuyén tinh.

Néu thang cai dat khéng phu thudc truc ti€p véi nang Iuong cung cép, thi cdn diéu chinh & nhiéu mirc
nang lugng. Can phai tuan thi cac huéng dan clia nha san xuét.
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