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TIEU CHUAN VIET NAM TCVN 6179-1:1996

Chat lugng nudc - Xac dinh amoni
Phan 1: Phuong phap trac pho thao tac béng tay

Water quality - Determination of ammonium
Part 1: Manual spectrometric method

1. Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chudn nay qui dinh phuong phdp quang phd thao tic bing tay dé xdc dinh amoni trong nuéc.
Chu thich - Phuong phdp quang phé tu dong dé xac dinh ham lugng amoni dugc qui dinh trong 1SO 7150/2.
1.2 Loai mau thu

Phuong phép c6 thé ap dung dé phan tich nuGc sinh hoat va hau hét nudc thai va nuée tho. Viéc 4p dung
phuong phép nay cho nudc c6 mau hodc nuéc man s€ dugc ti€n hanh true bang chung cit (xem diéu
10).

Céc chat gay nhiéu xem diéu 9.
1.3 Khoang xac dinh

V6i ham luong nito dang amoni p y t6i 1 mg/l, stt dung lugngmau thir t6i da 12 40 ml dé xac dinh. Nong

do cao hon so v6i nong do ké trén, c6 thé xdc dinh dugc bang céch 1ay lugng mau thir nhod hon.
1.4 Gi6i han phét hién

Khi sir dung cdc cuvet c6 chiéu dai duong quang 1a 40 mm va lugng méu thir bang 40 ml, gii han phat

hién nam trong khoang p y tir 0.003 dén 0.008 mg/I.
1) So liéu 14y tir lién phong thi nghiém clia Anh bao gém 5 thanh vién.
1.5 b6 nhay

Str dung lwong mau thir bang 40 ml va cuvet ¢6 chiéu dai duong quang 40 mm, p y = 0.200 mg/1 s& cho
do6 hap thu khoang 0.69 don vi.



Str dung lwong mau thir bang 40 ml va cuvet ¢6 chiéu dai duong quang 10 mm, p y = 0.750 mg/l s& cho
do6 hap thu khoang 0.65 don vi.

2. Tiéu chuan trich dan

TCVN 5988- 1995 (ISO 5664 - 1984) Chat lugng nudc - Xac dinh amoni - Phuong phap chung cét va
phuong phap chuén do.

3. Nguyén tic

Do quang phd & budc séng khoang 655 nm clia hop chit mau xanh dugc tao boi phan ting clia amoni véi
salixylat va ion hypoclorit ¢6 su tham gia clia natri nitrosopentaxyano sat (III) taxyano sat (II1) (natri
nitroprusiat). Cc ion hypoclorit duoc tao trong situ bing c6c thuy phan kiém cta N, N dicloro- 1,3,5-
triazin 2,4,6 (1H,3H,5H) trion, mudi natri (natri diclorosoxyanurat). Phan Gng cla cioramin véi natri
salixylat xay ra & do pH 12.6 c6 su tham gia ciia natri nitroprusiat. Bat ky chat cloramin nao c6 mat
trong mau thir ciing déu duoc xdc dinh. Natri xitrat c6 trong thudc thir dé can su nhiéu do cic cation, diac

biét 1a canxi va magié.
4. Thuéc thir

Trong qué trinh phan tich, chi st dung thudc thir loai phan tich va nuéc duoc chudn bi nhu di mo ta

trong muc 4.1.

4.1 Nude

Nuéc khong chita amoni dugc chuén bi bing mot trong nhitng phuong phdp sau day:
4.1.1 Phuong phép trao déi ion

Cho nudc cit chdy qua cot nhua trao d6i cation c6 tinh axit manh (du6i dang hydro) va thu lai dich rira
vao trong 1o thuy tinh ¢6 niit thuy tinh kin. Thém khoang 10 g cuing loai nhua vao moi mot lit dich rira

thu duogc v6i muc dich bao quan.
4.1.2 Phuong phéap chung cat

Thém 0.10 £ 0.01 ml axit sunfuric (p = 1.84 g/ml) vao 1000 ml £ 10 ml nuGc cat va cat lai trong thiét bi
chung cat bang thuy tinh. Loai bd 50 ml nudc cat ddu, va sau d6 thu dich cat trong lo thuy tinh c6 niit
bang thuy tinh day kin. Thém khoang 10 g nhiratao déi cation c6 tinh axit manh (duéi dang hydro) vao

moi lit dung dich nuéc cét thu duoc.
4.2 Thu6c thlir mau

Hoa tan 130 g = 1 g natri salixylat (C;H,O;Na) va 130 g g £ 1 g trinatri xytrat ngdm hai phan tir nuéc
((C¢H50,Na;.2H,0) trong nudc (4.1) trong binh dinh mitc 1000 ml. Thém mot lugng nudc di dé cho



t6ng thé tich chat 1ong bangkhoang 950 ml va sau d6 thém 0.970 g + 0.005 g natri nitrosopentaxyano sit
(IIT) 2 phan t&r nuGe [natri nitroprusiat, {Fe(CN);NO}Na,.2H,0} vao dung dich. Hoa tan chat ran trong

dung dich, sau do pha loang bang nudc t6i vach.
Bao quan trong lo thuy tinh mau hé phach, thudc thir nay bén it nhat trong hai tuan.
4.3 dung dich natri diclorosoxyanurat

Hoa tan 32.0 g £ 0.1 g natri hydroxit trong 500 ml £ 50 ml nuéc (4.1). Lam ngu6i dung dich dén nhiét
do trong phong va thém 2.00 g = 0.02 g natri diclorosoxyanurat 2 phan tit nuée {(C,N;0; Cl,Na.2H,0)
vao dung dich. Hoa tan chat ran va chuyén toan bo dung dich sang binh dinh mitc dung tich 1000 ml.

thém nudc téi vach.

Bdo quan trong lo thuy tinh mau hé phéch, thudc thir nay 6n dinh it nhat trong hai tuin.
4.4 Nito dang amoni dung dich chuin

P x = 1000 mg/1.

Hoa tan 3.819 g + 0.004 g amoni clorua (dd dugc say kho & 105°C it nhat 2 gid) vao khoang 800 ml

nudc (4.1) trong binh dinh mitc dung tich 1000 ml. Pha loang dén vach mic bing nudc.
1 ml dung dich chuéin nay chita I mg nito amoni.

Bao quan trong lo thuy tinh nit kin, dung dich bén it nhat trong mot thang.

4.5 Dung dich chuan nito dang amoni

P x = 100 mg/l.

Dung pipet 14y 100 ml dung dich chuén nito amoni (4.4) cho vao binh dinh miic dung tich 1000 ml. Pha

lodng bang nudc téi vach.

Bao quan trong 1o thuy tinh ndt kin, dung dich bén it nhat trong mot tuan.
4.6 Dung dich chuén nito dang amoni

pn=1mg/l

Dung pipet 14y 1 ml dung dich chudn nito amoni (4.5) cho vao binh dinh mitc dung tich 100 ml. Pha

lodng bang nudc téi vach.
1 ml dung dich chuén nay chita 1 p g nito amoni.

Chuén bi dung dich nay ngay truéc khi sir dung.



4.7 Dung dich rira

Hoa tan 100 g £ 2 g kali hydroxyt trong 100 ml nudc + 2 ml nuée. Lam ngudi dung dich va thém vao

900 ml £ 50 ml etanol 95% (v/v).

Béo quan trong lo polyetylen.

5. Thiét bi

Cac thiét bi thi nghiém thong thuong, va
5.1 Phé k&

C6 kha nang hoat dong & budc séng 655 nm véi cuvet cé chiéu dai duong quang khoang tir 10 dén 50

mm.
5.2 N6i cdch thuy hodc th 4m c6 kha nang duy tri nhiét do & 25°C + 1°C.
Luu y vé rira dung cu thuy tinh.

Tat c4 dung cu thuy tinh phai duoc rira cdn than bing cach st dung dung dich rira (4.7) sau d6 duogc

trang k§ bang nudc (4.1).
6. LAy mau va mau

Méu thi nghiém dugc dung trong lo thuy tinh hoac polyetylen. Mau phai dugc phan tich cang nhanh
cang tot hoac phai duoc bdo quan & nhiét do tir 2°C dén 5°C cho dén khi duoc phan tich. axit hod bing
axit sunfuric t6i do pH < 2 dé bao quan nhim tranh sy nhiém amoni ¢ thé xdy ra clia miu da dugc axit

hod do hap thu cdc amoniac c6 trong khi quyén.
7. Cach tién hanh
7.1 Phan méu thu

Thé tich phan mau thir 16n nhat 13 40 ml ¢6 thé dugc sir dung dé x4c dinh néng do nito dang amoni t6i p

N =1mg/l

D6i v6i méu thir ¢6 ham lugng amoni 16n hon ¢6 thé st dung méu thir nho hon cho phut hop.Céc mau thi
nghiém c6 chita cdc hat lo ling phai dé lang hodc loc qua bong thuy tinh di dugc trang nudc trude khi

14y mAu thtr, hodc ¢ thé chung cidt miu (xem diéu 10).
7.2 Chuan bi dung dich thi

Duing pipet 1ay phan mau thir (7.1) vao binh dinh mic 50 ml va néu cin, pha loang bang nudc t6i 40 ml
+1ml 4.1).



7.3 Xac dinh
7.3.1 Tao hop chat hap thu

Thém 4.00 ml £ 0.05 ml thu6c thir mau (4.2) va lac k§ sau d6 thém 4.00 ml £ 0.05 ml dung dich natri

dicloroxyanuarat (4.3) va lai lac ky.

Cha thich - Sau khi cho thém d6 pH cia dung dich phéi 1a 12.6  0.1. Tinh axit hodc tinh kiém qud manh trong

méu thir c6 thé gy ra su sai léch.
Pha lodng nudc t6i vach (4.1). Lac k§ binh va dat vao ti 4m, gift nhiét do 25°C £ 10°C.

Chi thich - C6 thé sir dung nhiét do khdc clia t am, nhung viéc xdc dinh va hiéu chuén phai dugc thuc hién &

cung mot nhiét do (sai lech trong khoang * 1 k)
7.3.2 Po phé

Sau it nhat 60 phiit, 18y binh ra khoi ti 8m va do do hép thu cua dung dich tai budc séng c6 do hap thu
toi da khoang 655 nm, trong cuvet c6 chiéu dai quang hoc thich hgp so séanh véi nude (4.1) trong cuvet

chuén.

Chu thich - Budc séng c¢6 do hap thu t6i da phai dugc kiém tra khi phuong phdp nay dugc st dung lan

dau va phai dugc str dung trong tat ca cdc 1an xdc dinh tiép theo.
7.4 Thit mau trang

Tién hanh nhu mo ta trong diéu 7.2 va 7.3, nhung stt dung 40 ml £ 1 ml nudc (4.1) thay cho phan mau

thir.
7.5 Hiéu chuan
7.5.1 Chuén bi day dung dich hiéu chudn

Dung buret cho vao mot diy 9 binh dinh mitc 50 ml cdc dang dung dich chuén nito dang amoni (4.6)

duoc néu ra trong bang 1.

Thém nudc (4.1) t6i dung dich 40ml = 1 ml néu can thiét.
7.5.2 Tao hop chat hap thu

Xem diéu 7.3.1.

7.5.3 Po phé



Tién hanh theo diéu 7.3.2 skt dung céc cuvet c6 chiéu dai quang hoc dugc qui dinh trong bang 1, dé do

do6 hap thu.

Bang 1 - Thé tich dung dich chuan str dung trong day cac dung dich hiéu chuin

Thé tich dung dich Khéi luong nito Chiéu dai quang cua
chuan (4.6) amoni, my cuvet
ml [T mm
0.00 0 10 va 40™
2.00 2 40
4.00 4 40
6.00 6 40
8.00 8 40
10.00 10 10
20.00 20 10
30.00 30 10
40.00 40 10
* Thanh phan

** C6 thé sir dung cuvet c6 chiéu dai quang 50 mm.
7.5.4 V& d6 thi chuin

Ldy do hap thu nhan dugc cta cdc dung dich khéc trir di do hap thu ctia thanh phan zero. V& d6 thi vé do
hép thu tuong tng véi khoi luong nito dang amoni, my cho méi chiéu dai quang cua cuvet. D6 thi nay

phai tuyén tinh va phai di qua diém goc toa do.

8. Biéu thi két qua

8.1 Phuong phép tinh

Do hap thu do amoni c6 trong méu thtt, A, dugc tinh theo cong thiic:

Ar:As_Ab



trong dé

A, 1a do hép thu cta dung dich thit (7.3.2)

A, 12 do hép thu ctia dung dich thir tring (7.4)

Chu thich -

A, va A, phai dugc do trong céc cuvet ¢ cling chiéu dai quang cho timg méu cu thé.

Ham luong nito amoni py, tinh theo miligam trén lit dugc tinh bang cong thic:

my

7

trong dé

my 1a khéi lugng cla nito dang amoni tinh bing u g duoc xdc dinh tir A, va do thi chuédn (7.5.4) v6i

cuvet ¢6 chiéu dai quang thich hop.
V 1a thé tich mau tht, tinh bing mililit.
Xem bang 2 dé chuyén doi p y sang amoniac va néng do amoni.

Bang 2 - Bang chuyén doi

P~ p (NH;) p (NH,)" ¢ (NHy)"
mg/Il mg/l mg/l u mol/l
p x = lmg/l 1 1.216 1.288 71.4
p (NH;) = Img/1 0.823 1 1.059 58.7
o (NH,)" = Img/l 0.777 0.944 1 55.4
¢ (NH,)* = 1y mol/l 0.014 0.017 0.018 1

Thi du:
Nong d¢ ion amoni p (NH,)" 1a 1 mg/I twong ting v6i nong do nito 1a 0.777 mg/1.
8.2 Do chinh x4c

Ciac do lech chudn ctia do lap lai va do téi lap duoc xdc dinh theo bang3.



9. Cac chat gay nhiéu

Mot s6 céc chat thudng gap trong cdc miu nudc da qua thir nghiém c6 thé gay nhiéu theo phuong phép
ndy. Chi ti€t ddy di duoc dua trong phu luc A. C4c chat gay nhiéu ddng ké thuong gap 12 nhiéu do anilin
va atanolamin, va thé hién nhiéu néi chung 12 tir cic amin bac 1. Tuy nhién, cdc chit nhu vay thudng it

gap trong cdc mau nudc v6i cadc nong do binh thuong.

Tinh axit va tinh kiém manh s& gay nhiéu bang viéc tao ra cadc hop chat hap thu, su ¢6 mat cua bat ky
chét nao gay nén viéc khir cdc ion hypolcorit, mac du cdc trudng hop nay thuong khong chic chan xay

ra trong hau hét cic mau nudc. Trong cac trudng hop nhu vay viéc ti€n hanh phai theo diéu 10.

Trong cdc miu nudc man, nhi€u do su két tha ciia magié xuat hién khi kha nang tao phiic cua xytrat
trong thu6c thir bi vuot qua mic. Vi nguyén nhan nay viéc chung cat so bo mau thir 1a can thiét (xem
diéu 10).

10. Cac truong hop dac biét

Néu nhu miu thir ddm mau hodc ¢6 man dén miic ma céc sai so trong phép do do hap thu hoac 1a nhiéu
do néng do clia magié hoac clorua cao, mau thir nhu thé can phai dugc chuin bi bing cach chung cét.
Trinh tu tién hanh s& phai thuc hién theo TCVN 5988 - 1995 (ISO 5664 - 1984), nhung phai luu ¥ ring
viéc thu thap céc dich cat s& duogc thuc hién trong moi truong axit hydrocloric 1% (V/V). Dich cat sé
duoc trung hoa va lam thanh thé tich V,, tinh theo ml. Thé tich ctia mau thir dugc 1ay ra dé chung cit V,,

tinh theo ml, ciling phai ghi lai.

Méu thir da dugc chuén bi nhu trén, c6 thé dugc phan tich nhu da mo ta trong diéu 7. Tuy nhién, két qua

s€ 1a nong do cla nito dang amoni trong méu thtt. Néng do trong mau géc duge tinh bang cong thic sau:

P N, V,
Vl
trong do,
P i la két qua ctia mau tha
V, va V, duoc xdc dinh nhu da néu & trén
11. Luu y vé viéc tién hanh thi
11.1 Nhitng van dé chung

Viéc xac dinh nong do amoni thdp, thuc t&€ dé bi anh hudng khong t6t do su ¢6 mat clia cdc vét amoni

trong moi trudng phan tich. Do vay cén luu ¥ t6i tat ca cdc chi dan dua ra trong tiéu chudn nay, phai han



ché t6i da tinh dé bi anh hudng nay, kha nang cua céc thiét bi anh hudng van con. Hai phuong phép chi

dén vé cdc anh hudng c6 thé dugc trinh bay nhu sau:
11.2 Giam sét céc gid do hap thu cta dung dich hiéu chuén va dung dich trang

Gi4 tri do hap thu thuc t€ (duoc do tuong tng trong cuvet chuidn) nhan duoc cho dung dich thir trang va
ddy cdc dung dich hiéu chudn phai ghi lai trong timg trudng hop. Viéc ghi lai céc gia tri ndy s& gidp cho
viéc phat hién ra do léch. Do léch nhu vay c6 thé do su nhiém amoni clia dung dich thir tring hodc la
diy dung dich hiéu chuén v6i amoni, hodc 13 do thi€u mot hodc nhiéu thudc thir. Trong cé hai trudng
hop, céc bién phdp stta lai s& dugc thuc hién. Phu luc B trich din céc gi4 tri dién hinh nhan dugc trong

cac thuc nghiém cta lién phong thi nghiém.
11.3 Kiém tra do chinh xdc ctia két qué phan tich

Khi phuong phédp nay dugc st dung 1an ddu, viéc danh gid do léch chudn chung (v6i it nhat 1a 9 bac tu
do) phai tién hanh bang cich x4c dinh dung dich nito dang amoni chuin di duoc kiém tra v6i nong do

khoang 50% ndéng do ctia dung dich chuin c6 néng do cao nhat.
Dung dich chudn dé kiém tra nay s& dong duoc sir dung dé hiéu chuin.

Mot phan cta dung dich chudn kiém tra nay phai dugc phan tich theo ting dot x4c dinh tuan tu. Viéc
hiéu chuan sé& dugc thuc hién vé6i diy dung dich hiéu chudn. Nong do xdc dinh duoc ctia dung dich

chuén kiém tra s& nam giita dai néng do:
P N2t 38
trong do,
px212 ndng do clia dung dich
s, 1a sai léch chudn trudc khi xac dinh déi véi dung dich chudn kiém tra

Néu tiéu chuin nay khong dat yéu cau trong bat ky dot phan tich so sdnh nao, phai nguyén citu nguyén

nhan gy ra céc sai léch va lap lai qua trinh phan tich.

Sau it nhat 1a trén 20 1an xac dinh dung dich chuén kiém tra, v6i tit ca cdc gié tri kém theo v6i cdc tiéu

chuén néu trén, céc gid tri d6 s& duoc sir dung dé€ tinh todn lai gid tri s, cho 14n st dung tiép theo.

Bang 3 - Do léch chuin cua dé lap lai va do tai lap

Mau ** Nong do nito | Chiéu dai quang Do léch chuan, s

amoni cua cuvet
Do lap lai bo tai lap
PN




mg/l mm mg/1 mg/l
Dung dich chuin 0,150 40 0,002 sk -
Dung dich chuin 1,00 10 0,005 - 0,025+ 0,015 - 0,038+
Dung dich chuéin 5,00 10 0,036%* -
Nuée giéng 0,217 40 0,002+ 0,004 - 0,010+
Nudc thai sinh hoat 0,877 10 0,007 - 0,027+ 0,009 - 0,027+

* S0 liéu 18y clia Anh
** Toan bo cdc thé tich mau thir dugc 14y 1a 40 ml ngoai trir dung dich chuén 5,00 mg/l 12 5 ml
*#% K&t qua tir mot phong thi nghiém: 9 bac tu do

+ Gi4 tri cao nhat va thip nhat 14y tir cac thuc hanh cia lién phong thi nghiém véi su tham gia cia 5

thanh vién. Tat ca cdc gid tri déu c¢6 9 bac tu do.
12. Bao cdo két qua
Bdo cdo két qua gom cdc thong tin sau:
a. tham khdo tiéu chuén nay;
b. tdt ca cac thong tin can thiét cho viéc nhan biét hoan toan mau thu;
c. chi tiét v€ Iuu kho va bao quan cdc mau thir phong thi nghiém trude khi phan tich;
d. cong bd vé do lap lai dat duoc;
e. két qua va phuong phép biéu thi dugc st dung;

f. chi tiét cta bat ky thao tdc ndo khong nim trong phin nay cua tiéu chudn, hoidc duoc coi la tu

chon, cuing vdi cdc tinh hu6éng bat ky nao khac c6 thé anh hudng dén két qua thir.



Phu luc A

ANH HUONG CUA CAC CHAT KHAC LEN p *

Chat Néng do trong 40 ml mau Anh huéng ctia cht 1én p
thu
(mg/l)
Thuc té *** p  (mg/l)

p p¥* mg/l 0,000 0,200 0,500
Natri clorua 0 a 1000 +0,002 +0,013 +0,033
Natri bicarbonat 0 ncos 1000 +0,002 +0,002 -0,025
Natri octtophotphat 0 pos 100 0,000 -0,001 -0,015
Natri sunfat 0 so4 500 0,000 +0,001 -
Kali florua Pk 5 +0,002 -0,001 -
Kali nitrat O 50 +0,006 +0,002 -
Natri silicat 0 s 50 +0,003 0,000 -
Natri thiosunfat 0 503 10 -0,001 +0,007 -
Kali cyanua 0 on 5 +0,002 +0,019 +0,016
Canxi clorua P ca 500 0,000 +0,013 -0,001
Magié axetat 0 Mq 50 +0,004 -0,009 +0,002
Sét (I1I) sunfat 0 re 10 +0,001 +0,003 -
Nhom sunfat P Al 5 0,000 +0,008 -
Dong sunfat 0 5 +0,003 +0,011 -
Ké&m sunfat 0 7 5 +0,003 +0,006 -
Chi axetat 0 5 +0,001 +0,016 +0,011




Anilin [ 1 10,040 + 0,040 -
Etanolamin P NH2C2HAOH 1 + 0,164 +0,114 -
* S0 lieu 1ay cta Anh
** Nap ion, (néu cd), bi bd qua
% Néu cac cht khac khong gay nhiéu, 95% gidi han tin s€ 1a
Nong do quy udc p y (mg/l) 0,000 0,200 0,500
95% gi6i han tin cay (mg/l) + 0,003 + 0,014 + 0,021
Phu luc B

GIA TRI PO HAP THU PIEN HINH * POI VGI DUNG DICH CHUAN VA DUNG DICH MAU

TRANG
Dung dich ¢6 | Chiéu dai quang Do hap thu **
nong do cua cuvet
mg/l mm Phong thi Phong thi | Phong thi | Phong thi
nghiém 1 nghiém 2 nghiém 3 | nghiém 4
0,000 40 0,07 0,12 0,09 0,06
0,050 40 0,26 - 0,22 0,24
0,500 10 0,50 0,48 0,38 0,45

* S0 liéu 18y clia Anh
*% (Gia tri 0 hdp thu trung binh nhan dugc trong qua trinh thuc hanh cta lién phong thi nghiém trong 5

ngay



