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L&i gigi thiéu

Phuong phap sl dung qui trinh phan tich dong chay lién tuc tu déng vdi hbéa chat uét va dac biét phu
hop véi qui trinh phan tich nuéc véi loat mau s6 lugng 16n ¢6 tan suét phan tich cao.

Viéc phan tich cd thé thuc hién bing phan tich dong chdy gian doan (FIA) ho#c phan tich dong chay
lién tuc. Tiéu chudn nay sé qui dinh sau. Phuong phap CFA dua ra dac trung vé liéu mau tu dong dua
vao hé thong dong chay (8ng phan phéi) & d6 phan tich mdu phan (ng véi dung dich thudc thir. Qua
trinh chudn bi mau c6 thé dudc két hop trong 8ng phan phéi. San phdm phan img dugc do trong
detector dong chay (v/ du méay do quang dong chay).

Quan trong ia phép thir dugc mé ta trong tiéu chudn nay dugc tién hanh bdi nhimg nhan vién da dugc
dao tao phu hgp. Cac van dé cu thé sé& yéu cau qui dinh thém diéu kién b8 sung ngoai yéu cdu clia tiéu
chuan phai dudc nghién cltu, xem xeét.



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 7723 : 2007

Xuat ban 14n 1

Chat lugng nudc — Xac dinh cyanua téng sé va cyanua ty do bing
phan tich dong chay lién tuc

Water quality - Determination of total cyanide and free cyanide by continuous flow analysis

CANH BAO - Nguai sir dung Tiéu chuin nay c4n phai thanh thao véi cac thyc hanh trong phong
thi nghiém théng thuéng. Tiéu chuin nay khong dé cap téi moi van dé an toan lién quan dén
ngudl st dung. Trach nhiém cda ngudi sir dung 1a phai xac Iap dé an toan, dam bdo sirc khée

phu hgp v6i cac quy dinh cla qudc gia.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh cac phuong phap xac dinh cyanua trong cac loai nudc (nhu nudc dudi dat,
nuéc udng. nudc mat, nuéc ngam chiét, nudc thai) véi ndng do cyanua thuong 16n hon 3 pgil tinh theo
ion cyanua. Phuong phap phan tich déng chdy lién tuc (CFA) dugc 4ap dung cho khoang ndng 46
10 ug/l @&n 100 pg/l. Khoang ap dung nay c6 thé thay ddi khi thay d8i diéu kién van hanh.

CHU THICH C6 thé phan tich nuéc bién khi thay ddi vé do nhay cla phuong phép, thuéc thif va dung dich chudn

d6i véi do mudi cia mau.
2 Tiéu chuan vién dan
Cac tai lisu vién dan sau 1a rét can thiét cho viéc 4p dung tiéu chudn nay. D3i véi cac tai liéu vien dan

ghi nam ban hanh thi ap dung phién ban dudc néu. D6i véi cac tai liu vién dan khong ghi nam ban
hanh thi &p dung phién ban mé&i nhat (bao gém ca stra ddi).

TCVN 4851 : 1989 (ISO 3696 : 1987) Nubc dung dé phan tich trong phong thi nghiém - Yéu cau ky
thuat va phuang phéap thir

TCVN 66611 : 2000 (ISO 8466-1 : 1990) Chat lugng nuéc - Hiéu chudn va danh gia cac phuong phap
phan tich v& u6c dinh cac dac trung théng ké - Phén 1 : Banh gia théng ké ham chudn tuyén tinh.
TCVN 6910-2 : 2001 (ISO 5725-2 : 1994) Dé chinh xac (6 ding va dd chum) clia phuong phap do va két
qua do - Phan 2 : Phuong phap co ban xac dinh do Iap lai va dd tai 1ap lai cba phuong phap do tiéu chuan,
7
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3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chuan nay, ap dung cac thuat ngif va dinh nghia sau
3.1

Cyanua tdng s (total cyanide)

Téng cyanua hitu co, ion cyanua tu do. cyanua trong phic chat va cyanua lién két vai kim loai don gian,

ngoai trir cyanua lién két phirc véi coban va thiocyanat.

3.2

Cyanua tu do (free cyanide)

Dé giai phéng cyanua

Tdng ion cyanua va cyanua lién két v&i kim loai don gian nhu xac dinh theo tiéu chudn nay.

CHU THICH Khéng bao gém cyanua hitu co.
4 Cantro

4.1 Can trd do thudc thir oxy héa

Cac thudc thir oxy héa nhu clo phan hlly hdu hét cac cyanua. Néu nghi ngd c6 thude thir oxy hoa, kiém
tra su c6 méat clia chung theo diéu 8.

4.2 Can trd do sulfua

Néng @b sulfua > 60 mg/l anh hudng dén phuong phap do mau. Néu nghi ngé ¢6 sunfua, kiém tra su
c6 mat clia chang theo diéu 8.

4.3 Can tré khac

Khi tach hydro cyanua bing cach chung cat dong, néng dé musi cac hon 10 g/l cé thé gay ra tac I6i
chung cat. Pha loang cac mau nay trudc khi do dé khic phuc van dé nay.

Dudi cac diéu kién chung cét da cho, aldehyd cé thé chuyén cyanua thanh nitril. C6 thé loai aldehyd

bang cach thém bac nitrat vao mau,

CHU THICH Khi thém AgNO, cé&n chu ¥ dén ty s6 néng db cla cyanua ty do va tdng so. Nguai sif dung phai
danh gia qui trinh nay. '

Céc hat ran trong mau cé thé gay tdc 6ng din va can trd téi phép do quang. Cac hat ran > 0,1 mm cén
duogc loai bo bang cach loc.

Thiocyanat c6 thé gay can tré nhe va dan tdl léch duong (9.3.2). Cyanua khéng tinh khiét trong
thiocyanat hoac qui trinh chung c4t khong thich hdp (7.1) c6 thé lam tang can trd dang ké.
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5 Nguyén tic
5.1 Xac dinh ndng dé cyanua tdng s&

Ph(fc cyanua dudc phan ly bang 4nh sang tia cuc tim (UV) trong mét dong lién tuc & pH 3,8. Mét den
UV-B (312 nm) va mdt vong xodn phan ly bing thiy tinh bosilicat diing dé loc anh sang UV & budc
séng 290 nm va do vay ngan su chuyén hda thiccyanat thanh cyanua. Clng c6 thé dung dén UV cb
budc song dai (351 nm), khong phat xa anh sang thdp hon 290 nm va dugc trang bi vong xoan phan ly
bing dén thiy tinh thach anh hoac polytetrafloetylen (PTFE). Hydro cyanua ton tai & pH 3,8 va duac
chung cét ra & 125 °C hoac dugc tach ra bang dong khi 0 30 °C di qua mang ua nudc. Hydro cyanua
sau d6 dudc do quang bing phan Ung cla cyanua véi cloramin-T tao thanh cyanogen clorua,
Cyanogen clorua phén (g vdi axit pyridine-4-cacbonic va axit 1,3 — dimetylbarbituric cho mau do.

5.2 Xac dinh ndng dd cyanua ty do

Khi xac dinh ham Iuong cyanua tu do thi tit den UV. Trong khi c4t & pH 3,8 dé tach hydro cyaua, thém
dung dich k&m sulphat vao dong mau dé két tia sit cyanua dudi dang phirc k&m cyanoferat. Dé xac
dinh, xem 5.1.

6 Thudc thir

CANH BAO - KCN, K,Zn(CN), va cac dung dich cta chang cung chat thai la chat doc. Chat thai
chira cac chat nay cdn dugc loai bé thich hop.

Chi ding cac thudc thir tinh khiét phan tich

6.1 Nudc tinh khiét loai 1 theo TCVN 4851 (ISO 3696).

6.2 Axit clohydric I, c(HCI) = 12 mol/l

6.3 Axit clohy&ric . ¢(HCI) = 1 mol/l

6.4 Axit clohydric lll, c{HCI) = 0,1 mol/|

6.5 Dung dich natri hydroxit I, c(NaOH) = 2,5 mol/l

6.6 Dung djch natri hydroxit Il, c(NaOH) = 1,0 mol/l

6.7 Dung dich natri hydroxit Ill, c(NaOH) = 0,1 mol/l

6.8 Dung dich natri hydroxit IV, ¢(NaOH) = 0,01 mol/l

6.9 Chat hoat ddng bé mit, polyoxyetylen lauryl ete, OH-(CH,CH,-0),-C.Hs;
Thém dan 30 g polyoxyetylen lauryl ete vao 100 ml nuc (6.1) va tron déu,

Cach khac, co thé ding dung dich chét hoat déng bé mat mua 4 thi truong.

6.10 Axit xitric ngam mét nudc, C;H,0,.H,0
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5.1° HKemn sunfat ngam bay audc, 2rS0,.7H,0

6.2 Kaii hydrophtalat, KiiC H,C.

€.13 Cioramin-T ngam ba rudc, C,H,CINNa0O,S.3H,0

6.14 Axit 1,3-Dimetylbarbituric, C;H,N,O,

6.15 Axit pyridin-4-cacboxylic, C;H;NO,

6.16 Kali thiocyanat, KSCN

6.17 Kali hexacyanoferat{lll). K,Fe(CN),

6.18 Cyanua tiéu chuan

6.18.1 Dung djch g&c kalicyanua, KCN, p (CN) = 100 mg/l (xem phu luc A).

Hoa tan 250 mg + 1 mg Kali cyanua, KCN, vao dung dich natri hydroxit IV (6.8) trong binh dinh mifc
1000 ml va thém dung dich natri hydroxit IV (6.8) dén vach mc.

Cach khac, c6 thé ding dung dich kali tetracyanozincat (6.18.2).

6.18.2 Dung dich kali tetracyanozincat, K,Zn(CN),, p (CN) = 1000 mg/l £ 2 mg/l

Co thé mua ngoai thi truong.
6.18.3 Dung dich cyanual, p (CN) = 10 mg/l

Dung pipet hit 1 ml dung dich Kali tetracyanozincat (6.18.2) hoac 10 ml dung dich gdc kali cyanua
(6.18.1) cho vao binh dinh mdc 100 m! va thém dung dich natri hydroxit IV (6.8) dén vach mifc.

Dung dich nay bén trong mét tudn néu luu gir 8 nhiét dd phong.
6.18.4 Dung dich chuan

Chuén bi it nhat nam dung dich chuén cé ndng dd cyanua cach déu trén toan khoang lam viéc bang
céach pha loang dung dich cyanua | (6.18.3). Vi du, néu phai chuén bj sau dung dich chudn thi tién hanh

nhu sau:

Dung pipet hat 10 mil dung dich cyanua | (6.18.3) cho vao binh dinh mirc 100 mi va thém dung dich natri
hydroxit IV (6.8) dén vach mi(frc.

Tir binh dinh mifc vira pha, dung pipet 1an lugt hat 1 ml, 3 ml, 5 ml, 6 ml, 8 ml hoac 10 ml dung dich
cyanua 1 mg/l va cho vao cac binh dinh mirc 100 ml réi thém natri hydroxit IV (6.8) dén vach mic.

Cac dung dich nay chira tuong (ng 10 pg/l, 30 ug/l, 50 ug/l, 60 ug/l, 8 ug/l va 100 ug/l cyanua [trir
trudng hop cé hiéu chinh néng dd khi chuan dé dung dich kali cyanua (6.18.1)], (xem phu luc A).

Cac dung dich nay bén khoang hai ngay néu luu gilf trong td lanh & 2 °C dén 5 °C.

10
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6.19 Thudc thr dung dé xac djnh cyanua

6.19.1 Dung dich dém (pH=3,8) duiing cho phudng phap chung cat va khuéch tan khi

Hoa tan 50 g axit citric (6.10) trong 350 ml nuéc (6.1). Thém 120 ml dung dich natri hydroxit | (6.5) va
néu can thi diéu chinh dén pH 3,8 bang axit clohydric Il (6.3) ho&c dung dich natri hydroxyt Il (6.6). Pha
lodng dén 500 mi bang nuéc.

Dung dich nay bén khoang ba thang néu luu gilf trong tu lanh & 2 °C dén 5 °C.

6.19.2 Dung dich k&m sunfat (dung cho phuong phap chung cat)

Hoa tan 10 mg kém sunfat ngam bay nuéc (6.11) trong 750 ml nudc (6.1), 1&c rdi pha loang dén 1000 ml
bang nudc.

6.19.3 Dung djch nhan (dung cho khuéch tan khi)

Dung dich natri hydroxyt lll (6.7).

6.19.4 Dung dich dém dé do quang (pH = 5.2)

Hoa tan 2,3 g natri hydroxyt (NaOH) trong 500 ml nuéc (6.1). Thém 20,5 g kali hydrophtalat (6.12) va
pha loang dén khodng 975 ml bang nubc.

Néu can thi diéu chinh pH cta dung dich dén 5,2 bang axit clohydric Il (6.3) hoac dung dich natri
hydroxyt Il (6.6).

Thém 1 mi chat hoat déng bé mat (6.9) va thém nudc dang dén 1000 ml.

Dung dich nay bén khoang ba thang néu luu gilf trong 4 lanh & 2 °C dén 5 °C.

6.19.5 Dung dich cloramin-T ngam ba nudc
Hoa tan 2,0 g+ 0,05 g cloramin-T ngam ba nuéc (6.13) trong 1000 mi nudc.

Dung dich nay bén trong ba thang néu luu giir trong ti lanh & 2 °C dén 5 °C.

6.19.6 Thudc thir mau

Hoa tan 7,0 g natri hydroxyt, NaOH, trong 500 ml nudc (6.1). Thém 168 g + 0,1 g axit
1,3-dimetylbarbituric (6.14) va 13,6 g = 0,1 g axit pyridin-4-cacboxylic (6.15) va pha loang tdi khoang
975 ml bang nuéc (6.1).

Néu can thi diéu chinh pH dén 5,2 bang axit clohydric Il (6.3) hoac dung dich natri hydroxyt |l (6.6).

Lam day aén 1000 ml bing nuSc (6.1). Trén manh dung dich (vi du dung may khudy tu) trong 1 h &
30 °C, sau da loc qua gidy loc (vi du gidy loc khéng tro xép nép).

Dung dich nay bén dudc ba thang néu luu gilf trong tdi lanh & 2 °C dén 5 °C

11
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6.20 Dung dich tiéu chuan thiocyanat. néng o cyanua tinh toan )(CN) = 100 mg/l

Hoa tan 373 mg + 1 mg kali thiocyanat (6.16) vao dung dich natri hydroxyt IV (6.8) trong binh dinh mic
1000 ml réi thém dung dich natri hydroxyt IV(6.8) dén vach mirc.

Dung dich nay bén dudc hai thang néu luu gilr trong td lanh 6 2 °C dén 5 °C.
6.21 Dung djch tiéu chuan kali hexacyanoferat {llil) (mudi kiém mu dé mau)
N6éng d6 cyanua tinh toan »(CN) = 10 mg/l

Hoa tan 21,1 mg + 0,1 mg kali hexacyanofenat 1l (6.17) vao dung dich natri hydroxyt IV (6.8) trong binl
dinh mifc 1000 ml va thém dung dich natri hydroxyt IV (6.8) dén vach mirc.

Dung dich nay bén dudc hai thang néu Iuu gilr trong ti lanh 0 2 °C Gén 5 °C.
6.22 Dung djch trang

Hoa tan 2 ml chat hoat déng bé mat (6.9) trong 1000 mi nude.

6.23 Axit ascobic, C;H,O;

6.24 Bot chi cacbonat, PbCO;,

7 Thiét bi, dung cu

S{r dung cac thiét bi thong thudng trong phong thi nghiém, va

7.1 Hé thdng phan tich dong chay lién tuc déi véi phuong phap chung cat

Hé thdng nay bao gém cac bd phan sau (xem hinh 1).

7.1.1 B phan Idy mau tu déng ho#c thiét bi khac cb kha nang cdp mau lap.

7.1.2 Binh chtra thudc thur

7.1.3 Bom xung thap, c6 6ng dan tra vai hda chat va téc dong nhu trinh bay & hinh 1 1am vi du.
7.1.4 Pén UV, gdbm mét trong hai loai sau:

a) Deén UV co do phat xa t6i da la 351 nm, d6 rdng bang 45 nm, cong suat 8 W dén 12 W, cudn pha
{mg lam bang thiy tinh thach anh hoac PTFE dung tich khodng 4 ml (vi du 30 hoac 60 vong ¢
dudng kinh 30 mm, bé day thanh &ng t6i da 1 mm va dudng kinh trong tif 1 mm dén 2 mm).

b) Deén UV-B cd 40 phat xa tdi da 312 nm + 5 Am, céng suat BW dén 12 W, cudn phan (mg lam ban
thay tinh bosilicat, dung tich khodng 13 ml (vi du 45 vong c6 dudng kinh 30'-mm, bé day thanh on
t6i da 1 mm, dudng kinh trong 2 mm).

Can dam bao khéng cé tia UV cb budc séng thdp hon 280 nm t&i dong mau nham tranh su phan hi
thiocyanat thanh cyanua.

12
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7.1.5 Thiét bj chung cat tai chd, diéu chinh nhiét A8 125 °C + 1 °C v6i cudn cAt bing thly tinh hoac
vat liéu polyme, chiu dai vong xodn vi du 80 cm, dudng kinh trong vi du ¢d 1,5 mm.

7.1.6 Ong phan phai c6 kha nang c4p lidu khi, mau va thudc thir, c6 hé théng van chuyén va két ndi
thich hgp lam bang thay tinh, polyme hay kim loai trd véi héa chat.

7.1.7 BE& gia nhiét, ding cho phan img mau, diéu chinh nhiét d8 37 °C + 1 °C véi thé tich cudn cho
phép gilr mau trong khoang 4 min.

7.1.8 Detector quang, vdi cuvet dong chay, ¢6 budc séng 600 nm + 10 nm.

Dung cuvét co chiéu dai quang thich hgp dé dat dugc d6 hép thu t8i thiéu (gia tri tuyét d6i) la 0,01 ddi
v@i dung dich cyanua 10 ug/l.

7.1.9 Thiét bj ghi (vi du bd ghi dé thi dang dai, bé tich phan hoac may in/may vé). Néi chung, can do
tin hiéu chiéu cao pic.

13
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1
A 0,32 2

B 0,62 \

C 1,00

D 1,00

A 0,32 ) 7

10
E 0,62 \
/ 9
3 0,42 8
o loa| [/

Chu giai '

A Déng khi ngat quang (khong khi)

B Dung dich dém d& chung cal hoac khuéch tan khi (6.19.1)
C Mau

D Dung dich ZnS0, (6.19.2)

E Dung dich dém dé do quang (6.19.4)

F Mau

G Dung dich cloramin-T ngdm ba nudc (6.19.5)

H Thuéc th! mau (6.19.6)

1 Bom (t6c dé déng tinh bang mifmin)

2 Cudn phan g (50 cm, dudng kinh trong ¢ 1 mm)

3 B phan phan ly UV (351 nm)

4 BEé gia nhiét (30 °C)

5 BO phan chung cat (125 °C)

6 Cudén phan Ung (50 cm, dudng kinh trong ¢ 1 mm)

7 Cudn phan (tng {50 cm, dudng kinh trong ¢ 1 mm)

8 BE& gia nhiét (37 °C. 100 cm, dudng kinh trong ¢ 1 mm)

9 Detector (vi du chiu dai quang 1 cm), budc séng 590 nm dén 610 nm

10 Thai
Hinh 1 - Hé théng dong chay lién tuc dé do quang cyanua ty do va cyanua téng sé
(10 ng/l dén 100 pg/l) véi qui trinh chung cat

14
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7.2 Hé thong phan tich déng chay lién tuc ddi véi phuong phéap khuéch tan khi

Mét hé théng dién hinh gdm nhimg phan sau (xem hinh 2).

7.2.1 B9 phan lay mau tu ddng, hoc thiét bi khac c6 kha nang cap mau 1ap.

7.2.2 Binh chira thuéc thir

7.2.3 Bom xung thap, c6 6ng dan tro véi héa chét. Hinh 2 dua ra vi du vé téc @6 dong.

7.2.4 Pén UV gom moét trong hai loai sau:

a) Ben UV co6 do phat xa t6i da 351 nm, d6 rdng bang 45 nm, cong suat 8 W dén 12 W, cuén phan
{mg lam bang thly tinh thach anh hoc PTFE dung tich khodng 4 ml (vi du 30 hoac 60 vong dudng
kinh 30 mm, bé day thanh 6ng 8i da 1 mm, dudng kinh trong tif 1 mm dén 2 mm),

b) Ben UV-B c6 dé phat xa téi da 312 nm + 5 nm, céng sust 8 W d&n 12 W, cuén phan (mg lam bing
thly tinh bosilicat, dung tich khoang 13 ml (vi du 45 véng dudng kinh 30 mm, bé day thanh éng téi

da 1 mm. dudng kinh trong 2 mm),

Can dam bao khong c6 tia UV cb bubc séng thap hon 290 nm tdi dong mau nham tranh su phan hiy

thiocyanat thanh cyanua.

7.2.5 Cuvet khuéch tan khi, c6 mang ban thdm ua nu6c 1am béng, vi du polypropen hoac PTFE, dé
day tir 90 pm dén 200 um, cd 16 t&r 0,1 pm dén 1 um.

7.2.6 Hai bé gia nhiét d& 6n dinh nhigt dé khuéch tan khi, diéu chinh d&n 30 °C + 1 °C. dung tich
cudn, vidu 2 ml, dudng kinh trong, vi du 1 mm.

7.2.7 Ong phan phai c6 kha nang cap liéu khi, mau va thudc thir, cé hé théng van chuyén va két noi
thich hap lam bang thly tinh, polyme hay kim loai tro v8i hoa chat.

7.2.8 B8 gia nhiét, dung cho phan (g mau, diéu chinh nhidt d6 37 °C + 1 °C, kich thudc vong xoan
cho phép gitr mau khoang 4 min.

7.2.9 Detector quang, vdi cuvét dong chay, cé budc séng 600 nm + 10 nm. Diing cuvét cé chiéu dai
quang thich hop dé do h&p thu t6i thidu (gia tri tuyét ddi) 1a 0,01 d&i véi dung dich cyanua 10 ug/l

7.2,10 Thiét bi ghi (bd ghi. bo tich phan hoac may in/may v&). N6i chung cdn do tin hiéu chiéu

cao pic.

15
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1
A 0,20 &
2 r ; 5
; ' ; .10
B 0.90 ! !
c 0,20 | ; |
D 0,26
6 1
10
9
A 0,14 8
E 0,26
F 0,08
G 0,67
Chu giai
A Dong khi ngat quang (khdng khi)
B Miu
C Dung dich dém dé chung cét hoac khuéch tan khi (6.19.1)
D Dung dich diing cho khuéch tan khi (6.19.3)
E Dung dich dém dé do quang (6.19.4)
F Dung dich cloramin-T ngam ba nudc (6.19.5)
G Thuc thir mau (6.19.6)
1 Bom (16¢ dé dong tinh bang mlfmin)
2 Cudn phan img (50 cm, dudng kinh trong ¢ 1 mm)
3 B6 phan phan ly UV (351 nm, 420 cm, dudng kinh trong ¢ 2 mm)
4 B& gia nhiét (30 °C. 50 cm, dudng kinh trong o 1 mm)
5 B6 phan khuéch tan khi (125 °C)
6 Cubn phan (ng (50 cm, dudng kinh trong ¢ 1 mm)
7 Cudn phan (mg (50 cm, dudng kinh trong ¢ 1 mm)
8 BE& gia nhiét (37 °C, 50 ¢cm, dudng kinh trong ¢ 1 mm)
9 Detector (vi du chidu dai quang 1 cm), budc séng 590 nm dén 610 nm

10 Thai

Hinh 2 - Hé thdng-ddng chay lién tuc dé do quang cyanua ty do va téng sé
(10 pg/l dén 100 pg/l) véi phuong phap tach khi khuéch tan

16
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7.3 Dung cu bd sung

7.3.1 Binh dinh muc dung tich 100 ml, 250 ml, 500 ml va 1000 ml.

7.3.2 Giay thir chi axetat (c6 thé mua ngoai thi trudng).

7.3.3 Pipét, dung tich 100 pl, 1 ml, 2 ml, 5 ml, 20 ml, 50 mi va 100 ml ho&c bé chia thé tich.
7.3.4 Céc mo, dung tich 25 ml, 50 ml, 100 ml va 1000 ml.

7.3.5 Mang loc, mang loc ¢6 ¢3 16 0,45 pum.

7.3.6 May do pH.

8 Lay mau va chuan bj mau thir

8.1 Chuin bi miu thir
Né&u cén, loai bd ¢&n (> 0,1 mm) bang mang loc ngay sau khi 18y mau.

Piéu chinh pH m&u dén 12 bang natri hydroxyt | dén IV (6.5 dén 6.8) sao cho luong kiém thém vao la
khéng dang ké so vdi thé tich mau.

Thir cac chét can trd va x(r ly néu can (xem diéu 4 va 8.2).

Phan tich mau theo diéu 9 cang sém cang tét ngay sau khi I8y mau, nhung cham nhét la ba ngay. Luu
gilr mau & noi t6i.

8.2 X{rly can tro

8.2.1 Céac chit oxy héa

Trong truong hop néu ¢ chat oxy hda, cdn x{ ly mau ngay sau khi ldy mau. Thir mét giot mau véi gidy
thr ¢6 ho tinh bot va kali iodua (gidly KI hé tinh bét), mau xanh xust hién cho thay can xir ly. Thém vai
hat axit ascobic (6.23) dén khi giot mau khéng tao mau trén gidy thir. Sau dé thém 0,6 g axit ascobic
cho timg 1000 ml mau.

8.2.2 Sulfua

Néu giot mau trén gidy thif chi axetat cho thay cé sulfua, thi x( ly thém 25 ml mau da on dinh (pH > 12)
vGi bdt chi cacbonat (6.24) d& xac dinh cyanua.

Chi sulfua sé két tla néu miu chira sunfua.
Lap lai thao tac nay cho dén khi mot giot mau a3 xir ly khdng 1am den gidy thir chi axetat.

Loc dung dich qua gi8y loc khé va himg dung dich vao cdc md khé. Ly mau dé phan tich tif phdn dung
dich da loc. Tranh du nhiéu chi va dé 1au @& gidm thiéu mat mat do tao phifc hoac cyanua bi hap tang
trong két tla,
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9 Cach tién hanh

9.1 D3t théng so cho hé thdng déng chay

Cai dat thong s6 va diéu chinh hé théng dong chay lién tuc theo Bang 1 hoac Bang 2 tuy theo phép

xac dinh.

Bang 1 - Diéu chinh hé thong doéng chdy lién tuc ddi vél phuong phap chung cat

Cach thirc Thanh phén/théng sé

Phan hlay bang | Ben UV 351 nm véi cubn phan (ing
uv bang thach anh hoac PTFE ho#c
| ben UV 312 nm vdi cudn phan (mg
: | bang thiy tinh bosilicat

Cai dit thong s

| Cyanuaténgss |

Ma

& dé xac dinh

Cyanua ty do

Pong

' Chung cét Dung méi sau khi phan hiay UV Nuéc loai khoang | Dung dich kém sunfat
. (6.1) (6.1.2)
pH 3.8 3.8
3 | Nhigtdo 125°C 125 °C
Do quang cudi  Thudc thir mau (6.19.6) -
cung | pH | 52 52
_ |Bubcsong | e00nm _ 600 nm

Bang 2 - Diéu chinh hé théng déng chay lién tuc ddi véi phuong phap khuéch tan khi

Cach thire Thanh phinithéng s& Caidstiongisoidexacdnh.
_ | Cyanua tong so Cyanua ty do
Phan hiy bang | Bén UV 351 nm v6i cudn phan img |
v bang thach anh ho#c PTFE hoac ) .
. : L . Ma béng
Ben UV 312 nm vdi cudn phan (g
) bang thay tinh bosilicat -
Khuéch tan khi Bém axit hoa (6.19.1) , -
pH ' 38 3.8
. | Nhietde 30°C 3°C |
Do quang cudi | Thudc thif mau (6.19.6) -
cling pH 5.2 5.2
| | Buge séng 600 nm 600 nm

9.2 Po thudc thir tring

Van hanh hé théng phan tich bang cach bom nuéc qua hé thong.

Dgi dén khi duéng nén va duang "khéng" én dinh.
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Bom qua hé thdng dung dich dém (pH = 3,8) [dé chung cat va khuéch tan khi (6.19.1)], dung dich kém
sunfat (6.19.2). dung dich nhan (6.19.3), dung dich dém @& do quang (6.19.4). dung dich cloramin-T
ngam ba nudc (6.19.5), hoac thudc thir mau (6.19.6) va do dd hap thu tang 1én so vdi nube.

Néu do hap thu trén centimet thay ddi Idn hon 0,003 cm ' trén chiéu dai quang thi hoac la nudc hoac
dung dich thudc thir bj nhiém ban. Tién hanh cac bién phap phi hop dé loai bo can trd.

CHU THICH Khi dung hé théng déng chay thee 9 1. gia tri dién hinh d&i vér su thay 461 d& hdp thu Ia 0,01 trén
do dai quang 50 mm

9.3 Kiém tra hé théng dong chay

9.3.1 Do hap thu téi thiéu
Chay mét dung dich chudn cyanua (6.18.4) v&i néng do 50 pg/.
Dung dich chudn nay (6.18.4) sé tao ra dd hap thu it nhat 1a 0,027 cm™".

CHU THICH 1 Khi ding hé théng dong chay theo 9.1, gia tri dién hinh ddi véi su thay d&i dd hap thu fa la 0,200
tren 4o da quang 50 mm.

CHU THICH 2 Néu detector quang khong ghi s6 doc d6 h&p thu thi dd hap thu cb thé dudc xac dinh vai mot may
do phd hép thu bén ngoai.
9.3.2 Dung dich tiéu chuan

Chudn b cac dung dich tiéu chudn cyanua (dung dich A), hexacyanoferat (Ill) (dung dich B) va
thiocyanat (dung dich C) bang cach 1ay 1 ml dung dich cyanua | (6.18.3), 1 ml dung dich tiéu chuan kal
hexacyanoferat (ll1) va 1 ml dung dich tiéu chudn thiocyanat {6.20) cho vao timg binh dinh mic 100 ml.
Thém dung dich natri hydroxy! IV (6.8) dén vach mc cla ttmg binh.

Cac dung dich nay chufa:

a) Dung dich A dung dich cyanua: 100 pg/l CN
b) Dung dich B hexacyanoferat (lI): 100 ug/l CN
c) Dung djch C thiocyanat: 1000 ug/I CN

9.3.3 Hiéu suat tim thay

Bo ham lugng cyanua (CN) tr dung dich A dén C (9.3.2) bang hé thdng dong chay. ding phuang phap

cyanua tong s6 va tinh hiéu suat tim thay n nhu sau:
n(hexacyanoferat) (%): (;%/p,) = 100
nithiocyanat) (%): (p/p4) = 100

Trong d6 4, 1% va p [a ndng dod khéi lugng do dugc clia cac dung dich A, B va C tuong img.
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Hé théng dudc xem la phi hop dé do cyanua tdng s néu n(hexacyanoferat) > 90 %. Néu
hexacyanoferat (/11) qua thap chimg td hiéu (mg phan hly UV khdng hoan toan.

Da&i véi viéc xac dinh cyanua tu do hé théng dugc xem la phil hop néu {hexacyanoferat) < 5 %. Do vdi
ca hai phép xac dinh, cyanua thu dudc nén nhd hon 1 % khi do dung dich thiocyanat [r{thiocyanat) < 1 %].
9.4 Hidu chuin

Lua chon ché do lam viéc clia hé théng dong chay va hiéu chuan dua vao cac dung dich chuan (6.18.4)
va dung dich trdng.

Trudc khi hiéu chudn, diéu chinh diém “khéng" clia may theo huéng dan cla nha san xuat va phi hop
vdi tinh nang ky thuat trong tiéu chuin nay.

Xac dinh cac gia tri do dugc tir dung dich hiéu chusn.
Trén &6 thi chudn: cac gia tri do dugc trén truc tung Y, ndng d6 cyanua p tinh bang pg/l.
Xay dung dudng chudn hé théng dong chay theo TCVN 6661-1 (ISO 8466-1).

V&i mét hé théng phi hop, hé s8 hdi qui it nhat co thé dat 0,999, Sif dung céng thire téng quat (1) sau
day [TCVN 6661-1 (ISO 8466-1)]:

y=bpta (1)
Trong dé

v la gia tri do duge cha dung dich chudn, thé hién theo don vi clia may (vi du chiéu cao pic tinh

b&ng centimet hodc don vi khac);
b 8 déc cha ham chudn, tinh bAng don vi clia may/microgam trén lit;
2 landng do cac dung dich tiéu chudn, tinh bang microgam trén lit (ug/l);

a la diém giao clia dudng chuan ¢t truc tung. tinh bang don vi clia may.

9.5 Po mau

Phan tich mau da xir ly so bd theo diéu 8 theo dung qui trinh nhu dung dich chudn bang hé théng dong
chay lién tuc.

Néu néng dé khéi lugng ca mau vuot qua gié tri cGa khoang 1am viéc hiéu chudn thi pha loang mau.

Kiém tra gi4 tri cla ham chudn sau méi loat do mau, va kiém tra tot nhat la sau 10 dén 20 mau bang
cach diing mét dung dich chudn th&p va mét dung dich chudn cao han khodng am viéc.

Né&u can thi 1ap dudng chuin mal.
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10 Tinh toan két qua
X4c dinh néng d6 khdi luong mAau dua vao gia tri do dudc, nhu néu trong 9.4 cho cac dung dich chudn.
Tinh ptheo cong thure (2):

(v -a)
B=== (2)

Giai thich cac ky hiéu xem 9.4.
Bao cao két qua vdi hai s6 ¢6 nghia
VIDU 1 o{CN tdng s6) = 2.9 « 10? ug/l

Vi DY 2 ,{CN ti do) = 45 pg/l

11 D06 chum va doé chinh xac

S6 lieu thong keé trong bang C.1 va C.2 da dugc xac 1ap trong phép thir lién phong thi nghiém nam 2000
bai DIN.

12 Bao cao thur nghiém

Bao cao thif nghiém bao gém nhimg thong tin sau:

a) Moithéng tin can thiét dé nhan dang day di mau;

b) Vién dan tiéu chudn nay, nghia la TCVN 7723 (ISO 14403);

c) Quitrinh ap dung (chung cat hoac khuéch tan khi);

d) Céch x{rly mau sa bod,

e) Néng do cyanua (tu do hoac t8ng s8) tinh bang microgam trén lit (ug/l), theo diéu 10,
f) Nhimg nhan xét dac biét trong khi xac dinh

g) Nhimg sai khac so vdi tiéu chuan nay ma cé thé anh hudng dén két qua thir nghiém.
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Phu luc A
(Quy dinh)

Xac dinh néng do cyanua thyc trong dung djch géc kali cyanua

A1 Khai quat

Né&u dung dich géc KCN dugc ding dé pha cac dung dich chudn cyanua (6.18.4) thi néng do cac dung
dich chudn can duoc chudn theo cach sau.

A.2 Thudc thirbé sung

A.2.1 p-dimetylaminobenzyliden Rhodanin, C;H,N,OS,.

A.2.2 Dung dich chi thj

Hoa tan 0,02 g p-dimetylaminobenzyliden Rhodanin (A.2.1) trong 100 ml axeton {C;H;0).
Dung dich nay bén trong mét tudn néu gilr trong td lanh & 2 °C dén 5 °C.

A.2.3 Dung djch bac nitrat, c(AgNO,) = 1 mmol/l.

A.3 Xac dinh néng dé cyanua trong dung dich kali cyanua

Dung pipét hut 10 ml dung dich g8c kali cyanua (6.18.1) cho vao c¢6c. Thém 0,25 mi dung dich chi thi
(A.2.2).

Chudn dé bang dung dich bac nitrat (A.2.3) dén khi mau vang chuyén tir vang sang dé-vang (ghi thé
tich V,).

Tinh néng d% cyanua trong dung dich kali cyanua (6.18.1) diing céng thitc (A.1):

2 A
_ Vi X € ano, X 'Ulci

Pov ==, (A1)
Trong d6
Pen la néng d6 cyanua, tinh béng miligam trén lit (mg/l), cda dung dich kali cyanua (6.18.1):
V, la thé tich, tinh bang mililit (ml), clia dung dich bac nitrat (A.2.3) da ding;
Cagnoa la néng dd bac nitrat, tinh bang rnil.imol trén lit (mmol/l) cGa dung dich bac nitrat;
Moen 1a khdi lugng phan tir cia 2 CN (= 52 g/mol); -
v la thé tich, tinh bang mililit (ml), cda dung dich kali cyanua (6.18.1).
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Phutluc B
(Tham %i;Ac)

Vi du xac dinh cyanua téng sé va cyanua tu do bing phan tich dong chay lién tuc (CFA)
diung phuong phap khuéch tan khi va phat hién dong dién

B.1 Nguyén tic

Cé thé dung phuang phap phat hién dang dién dugce thay cho phuong phap do quang. Theo cach nay.
tranh dugc khi dung cac chét doc va nguy hai, 4 nhay cla phuong phap xac dinh cyanua tu do va téng
s6 ¢o thé tang lén dén dudi mic ug/l.

Hinh B.1 dua ra sg do xac dinh cyanua tu do va téng s6 dung phuong phap khuéch tan khi va phat hién
dong dién. Cing c6 thé ap dung khi két hgp gita phuong phap chung c4t va phat hién dong dién.
B.2 Thiét bi, dung cu
Detetor dong dién bao gém:
- M6t dién cuc lam viéc: bac;
- Mét dién cuc so sanh: Ag/AgCl;
Mat dién cuc bd trg: platin;

~ Thé datvao: + 0,1V
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1
A | 020
B | 0% \\
C | o020
D | 02
7

Chu giai

A Déng khi ng3t quang (khéng khi)

B Mau

C Bém cho chung cat hoac khuéch tan khi (6.19.1);

D Dung dich nhan cho khuéch tan khi (6.19.3);

1 Bom (t6¢ dd dong tinh bang mi/min):

2 Cubdn phan (mg (50 em, dudng kinh trong 1 mm);

3 B6 phan phan ly bang UV (351 nm, 420 cm, dudng kinh trong 2 mm);

4 Bé gia nhiét (30 °C. 50 cm, dudng kinh trong 1 mm);

5 B& phan khuéch tan khi:

6 Detector dong dién (tinh nang ky thuat xem d trén)

7 Thai

Hinh B.1 - Vi dy vé hg thdng dong chay lién tuc ding phat hién dong dién dé xac dinh cyanua ty
do va tdng s (10 g/l d&n 100 pgil) ddi véi phuong phap khuéch tan khi (theo B.1)

24



Phuluc C
(Tham kh&o)
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Két qua thir lién phong thi nghiém dé xac dinh cyanua

Két qua tht lien phong thi nghiém dé xac dinh cyanua dung phan tich déng chay dugc dua ra trong
bang C.1va C.2. Phép thif nay dugc DIN tién hanh vao nam 2000 theo TCVN 69102 (I1SO 5725-2).

Bang C.1 - S& liéu thong ké xac dinh cyanua ty do bing CFA

|
v |

! " 17 Naung X n A CVy V.
Mau Loal mau
|- % ug/l pgfl % ug/l % ng/l %
CN-1 | Nudc udng 16 | 56 12,5 50 452 91 293 | 648 0916 2,03
| i s S, |
CN-2  Nudc udng 16 | 60 6,25 | 25 24,5 98 498 20,3 | 0726 | 2,96
' CN-3  Nuéc thai 16 48 25 | 30 316 105 | 250 | 791 | 0485 | 153
CN-4 | Nudc mat 15 | 52 13,3 | 20 18,5 92 255 138 0428 231
Mau dung dé phan tich |a:

CN-1 Nubc udng (thanh phd Wiesbaden), cyanua t do, thém K,Zn{CN),

CN-2 Nugc uong, cyanua W do, thém K,Zn(CN), va K,Fe(CN),

CN-3 Nudc mat (sdng Rhine), cyanua Wy do, thém K,Zn(CN), va K,Fe(CN),

CN-4 Nudc thai sinh hoat (thanh phé Wiesbaden), cyanua ty do, thém K,Zn(CN), va K.Fe(CN),
! 1a s6 loat mau phong thi nghiém (ké ca b loai);

1a s6 gia tri phan lich;
14 phan tram bi loai:
l& gia tr] dung theo thong (&;

la tdng trung binh, phu thudc vao gié tri phan tich;

la hidu sudlt tim thay;
la do 1&ch chudn tal lap

1 hé s6 tai 1ap cia dé léch lién quan dén X;

1a 66 Iéch chudn lap la

la hé s6 Lai 1ap cla do léch lién quan dén X.
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Bang C.2 - $4 ligu thdng ké xac djnh cyanua tdng s6 bing CFA

[ 1 s
Cvy | & | CV.

1
! n 7 j Xgiing ‘ X 7 Sp
Miu | Loai miu ; ! i
% | opgM | opol | % | pgt | % | wgd | %
; |
CN-1 | Nuscusng | 18 | 64 | 111 | 50 | 483 | 97 | 391 | 8,09 '10,784| 1,62 |
CN-2 | Nuscusng | 18 | 72 | 0 | 55 | 447 | 81 | 121 | 271 0,971 247
| | |
CN-3 | Nuocthdi | 18 | 64 | 111 | 70 | 577 | 82 | 162 | 281 0729 126 |
1 T | i
CN-4 | Nugcmat | 18 | 67 | 69 | 40 | 338 | 85 | 862 | 255 0535 158 |

Xem bang C.1 vé& gidi thich m&u va cac ky higu.

.
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