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L&i néi dau

TCVN 6658 : 2000 hoan toan tuong duong vai ISO 11083 : 1994.

TCVN 6658 : 2000 do Ban Ky thuat Tiéu chudn TCVN/TC 147
Chat luong nuéc bién soan, Téng cuc Tiéu chuan Do ludng Chat
luong dé nghi, B& Khoa hoc, Céng nghé va Mai trudng ban hanh.
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Chat lugng nuéc - Xac dinh crom (V1) - Phuong phap do phd
dung 1,5-diphenylcacbazid

Water quality — Determination of chromium (V1) —

Spectrometric method using 1,5-diphenylcarbazide

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap do phé dé xac dinh crom (VI) trong nuéc. Phuong phap nay ap
dung dé xac dinh crom (V1) hoa tan trong nuéc & khodng néng d6 0,05mg/l dén 3 mg/l. Khodng nay c6

thé dudc md rong néu pha loang mau.

2 Nguyén tic

Sau khi mau dudc x{ ly trudc (88 6n dinh trang thai oxy hoa crom (VI) va crom (lIl) néu chdng cé mat)
thi crom (V1) phan @ng véi 1,5- diphenylcacbazid dé tao nén mau tim doé cla phdc crom-
1,5- diphenylcacbazon. Do dé hap thu cla phlc nay ndm trong khoang 540 nm dén 550 nm, budc séng

chinh xac can ghi trong bao cao két qua.

3 Thudc thir

Chi dling cac thudc thir tinh khiét phan tich va nudc cat hoac nudc c6 do tinh khiét tuang duong.

C6 thé dung cac hoa chat c6 néng d6 dudc bado dam mua & ngoai thi trudng.
3.1 Dung dich dém phosphat, pH = 9,0 + 0,2.

Hoa tan 456 g kalihydro phosphat ngam ba phan t& nuéc (K,HPO,.3 H,0) trong 1000ml nuéc. Kiém tra pH,

néu can thi diéu chinh.

3.2 Dung dich natri hydroxit
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Hoa tan 20 g natri hydroxit (NaOH) trong 100 ml nuéc.

3.3 Axit phosphoric dung dich A

Hoa tan 10 ml axit phosphoric (H;PO, , p =1,71 g/ml) vao 100 ml nuéc.
3.4 Axit phosphoric dung dich B

Hoa tan 700 ml axit phosphoric (H;PO,, p =1,71 g/ml) trong 1000 ml nuéc.
3.5 Dung dich nhém sunfat

Hoa tan 247 g nhém sunfat [Al, (SO,) ;. 18H,0] trong 1000 ml nuéc.

3.6 Dung dich sunfit

Hoa tan 11,8 g natri sunfit (Na,SO; ) trong 100 ml nuéc.

Dung dich bén khodng mét tuén I&.

3.7 Gidy thu sunfit

3.8 Dung dich 1,5-diphenylcacbazid

Hoa tan 1 g 1,5-diphenylcacbazid (C,;H,,N,O) trong 100 ml propanon (axeton) C;H;O va axit hoa bang
mot giot axit axetic két tinh.

B&o quan trong binh mau nau trong t lanh, & nhiét @6 4 °C, dung dich nay bén hai tuan I1&. Khi dung
dich d6i mau thi loai bd

3.9 Dung dich natri hypoclorit

Pha lodng 70 ml dung dich natri hypoclorit (NaOCI, c6 khoang 150 g Cl, tu do trén lit) dén 1000 ml
bang nudc.

B3o quan trong binh thuy tinh mau nau trong td lanh & 4 °C, dung dich bén khoang mét tuan |&

3.10 Giay thir tinh bt kali iodua.

3.11 Dung dich géc crom (VI)

Canh bao: Kali cromat cé6 thé gay ung thu.
Hoa tan 2,829 g kali cromat (K,Cr,0;) trong binh dinh mic 1000 ml bang nudc va thém nudc dén vach.

Dung dich nay rat bén.
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1 ml dung dich nay chra 1 mg Cr.
3.12 Dung dich tiéu chuan crom (Vi)

L&y 5 ml dung dich géc crom (VI) (3.11) vao binh dinh mdc 1000 ml va thém nudc dén vach.
Dung dich dudc pha ngay khi dung.

1 ml dung dich nay chta 5ug Cr.

3.13 Natri clorua, NaCl

4 Thiét bi, dung cu
Cac thiét bi thong thudng trong phong thi nghiém va:

4.1 May do quang hoac may do phd, c6 cuvet trong khoang 10 mm dén 50 mm
4.2 Thiét bi loc mang, trang bi mang loc cé ¢ 16 t&r 0,4 um dén 0,45 um
4.3 May do pH

4.4 Thiét bi kiém soat téc do khi

5 Lay mau va x(r ly mau truéc

XU ly mau ngay sau khi 1d8y. Nén phan tich mau ngay.
Chu thich 1— Né&u con phan van vé cach tién hanh thi |&y hai mau va x{ ly theo 5.1 va 7.1 ho&c 5.2 va 7.2.
Né&u két qua khac biét khong dang ké thi dung phuong phap 5.1 va 7.1
5.1 Khi mau khéng c6 chat oxy hoa hoac chat kht.
L&y 1000 ml mau vao binh thuy tinh, thém 10 ml dung dich dém (3.1) va trén déu. Do pH bang may do
pH (4.3), pH phai nam trong khoang 7,5 dén 8,0

Néu pH nam ngoai khodng dé thi diéu chinh bang dung dich natri hydroxit (3.2) ho&c axit phosphoric
dung dich A (3.3)

Thém 1 ml dung dich nhém sunfat (3.5) va tron déu. Kiém tra pH, pH phai nam trong khoang 7,0 dén 7,2.
Né&u pH nam ngoai khoang dé thi diéu chinh bang axit phosphoric dung dich A (3.3).

D& cho két tha Idng d6 2 h. Gan phan trong & phia trén va loc 14y 200 ml qua mang loc (4.2) luu y bd 50

ml nuéc qua loc dau tién.
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5.2 Khi mau c6 chat d6xy hoa hodc chat khir

L&y 1000 ml mau vao binh thuy tinh, thém 10 ml dung dich dém (3.1) va trén déu. Do pH bang may do
pH (4.3), pH phai nam trong khoang 7,5 dén 8,0

Né&u pH ndm ngoai khodng nay thi diéu chinh bang dung dich natri hydroxit (3.2) ho&c axit phosphoric
dung dich A (3.3).

Thém 1ml dung dich nhém sunfat (3.5) va troén déu va kiém tra pH, pH phai ndm trong khoang 7,0 dén 7,2.
Né&u pH nam ngoai khoang nay thi diéu chinh bang axit phosphoric dung dich A (3.3).

Thém 1 ml dung dich sunfit (3.6), kiém tra xem sunfit d& du chua bang gidy thi sunfit (3.7). Néu sunfit
chua du thi thém nira cho dén khi du.

Dé két tla l&ng trong 2 h. Gan phan dung dich trong va loc 18y 200 ml qua mang loc (4.2), luu y bd

50 ml nu6c qua loc dau tién.

6 Cantré

Khi c6 méat cac ion chi, bari, bac (cac mugi),thi cac cromat d6 tan thdp cé thé dudc tao thanh va créom
(V1) chta trong d6 sé khong dudc xac dinh.

Molipden Mo (VI) va muéi thuy ngan tao thanh mau vang hodc mau xanh tuong (ng véi thudc thlr, nhung
cudng dé mau thap hon nhiéu so véi crom (VI). Sat (lll) cling tao mau vang 6 néng dé trén 1mg/l, con

vanadi tao mau vang nhat.

Crom (lll) va céac ion kim loai can trd khac dudc két tha bang nhém sunphat trong méi trudng dém

phosphat va két tia dudc loai bang cach loc.
Su thay d6i hoa tri cia crom do c6 chat oxy hoa khir ¢6 thé tranh dugdc bang cac budc xU ly truéc nhu sau:

Chét oxy hoa dudc khir bang cach thém sunfit vao mau da trung tinh, crom (V1) sé khéng phan (ing trong
diéu kién nay. Ludng sunfit du va cac chat khit khac dudgc 6xy hod bang hypoclorit. Hypoclorit du va
cloramin dudc tao thanh phan huy trong dung dich axit bang cach thém natri clorua va clo dudc tao ra

trong dung dich dugc suc bang khéng khi.

DU da x& ly mau trude, su khi cham crom (V1) trong mét vai loai nudc cé thé xay ra. Nudc ri tir bai chén
|8p rac thai, nu6c thai sinh hoat thd va mét vai loai nuGc thai tir cac nha may hoa chat sé bi mat

crom (V1) sau vai gid. B&i vay can phan tich mau cang nhanh cang tét sau khi 13y.

Nito trong amoniac khéng gay can trd néu néng d6 dudi 500 mg/l, nhung cac hodp chat amin cé thé bj
chuyén dang bdi hypoclorit thanh cloramin la chat khéng phai ltc nao ciing bi phan huy do thém clorua
vao dung dich. Su can tré nay thé hién & su xuat hién mau vang hodc nau khi thém 1,5-

diphenylcacbazid.

Nito trong nitrit gay cén trd do tao nén phdc mau tim dé véi crom (VI)-1,5-diphenylcacbazon khi néng do6
I6n hon 20 mg/l.
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Vanadi 16n hon 4 mg/l va molipden, thuy ngan khi I6n hon 200 mg/l cé thé gay can trd.

7 Cach tién hanh

7.1 Cach tién hanh khi khong cé chat oxy hoa hodc chat khir trong mau

Chuyén 50 ml (thé tich V) nuéc qua loc (5.1) vao binh dinh miic 100 ml. Thém 2 ml axit phosphoric dung
dich B (3.4), 2 ml dung dich diphenylcacbazid (3.8) va pha lodng dé&n 100 ml bang nudc.

Sau 5 dén 15 min, do d6 hap thu & budc séng 540 nm va 550 nm dung nudc 1am so sanh (d6 hap thu Ay)
néu néng dd dudi 0,5 mg/l thi ding cuvet 40 mm hodc 50 mm, néu néng dd nam trong khoang 0,5

mg/lI dén 3 mg/I thi dung cuvet 10 mm.
Né&u néng d6 cao hon 3 mg/l thi I4p lai phép xac dinh, dung véi phan nuéc qua loc nhd han (thé tich V).
Thuc hién thé trdng déng thdi v6i phép xac dinh, ding nuéc thay cho mau (d6 hap thu A,).

Chu thich 2 — Thir trAng khong tinh d&n ham Iugng crom clia thudc thir két tha, né co6 thé bd qua.
Né&u mau trdng dudc do khac biét dang ké so v6i mau trang lap dudng chuén (7.3) thi kiém tra lai dudng chuan.
Né&u phan loc ¢c6 mau hodc duc thi Idy phan loc khac va x{ ly nhu trén da mod ta, bd qua dung dich
1,5-diphenylcacbazid. Do d6 hap thu (A,), dung gia tri nay dé hiéu chinh mau.
7.2 Cach tién hanh khi cé chat 6xy hoa ho#c chat khir 6 trong mau
Chuyén 50 ml (thé tich V) nuéc qua loc (5.2) vao binh dinh méc 100 ml. Thém 1 ml natri hypoclorit (3.9)
sau khi kiém tra su du clo trong 1 min bang dung gidy th{ tinh bot kali iodua (3.10).
Né&u khong du clo thi cho thém natri hypoclorit (3.9) dén du clo.

Thém 2 ml axit phosphoric dung dich B (3.4), hoa tan 10 g natri clorua (3.13) vao mau va cho khéng khi

suc qua mau 4 téc do khoang 40 I/h trong 40 min. Lam déng tac nay trong td hut.
Thém 2 ml 1,5-diphenylcacbazid (3.8) va thém nuéc dén 100 ml.

Sau 5 min dén 15 min do dd hap thu & budc séng 540 nm va 550 nm dung nudc 1am so sanh (d6 hap thu
A,) néu ndng dd nhd hon 0,5 mg/l thi dung cuvet 40 mm ho&c 50 mm, néu néng dé nam trong khoang

0,5 mg/l @&n 3 mg/l thi ding cuvet 10 mm.

Né&u néng d6 cao hon 3 mg/l thi 13p lai phép xac dinh dung phan nudc qua loc nhd hon(thé tich V)

Do mau trdng bang cach 13p lai phép xac dinh ding nudc thay cho phan nudc qua loc (46 hap thu A,)
Chu thich 3 — Thir trdng khéng tinh d&n ham lugng crom trong thudc thir két tia, né cé thé bd qua

Né&u mau trdng da do khac biét nhiéu so véi mau tréng lap dudng chuén (7.3) thi kiém tra lai dudng chuan.

Né&u phan qua loc ¢c6 mau hoac duc thi 18y phan qua loc khac va xi ly nhu trén da mod ta, bd qua dung

7
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dich 1,5-diphenylcacbazid. Do dd hap thu (A,), dung gia tri nay dé hiéu chinh mau.
7.3 Lap dudng chuin

Dung pipet hat vao mét day binh dinh miic 100 ml nhiing thé tich crom (VI) tiéu chuén (3.12): 0ml; 0,5
ml; 1,0 ml; 2,0ml; 3,0 ml; 4,0 ml va 5,0 ml. Thém khoang 40 ml nudc, 2 ml axit phosphoric dung dich B
(3.4) va 2 ml dung dich 1,5-diphenylcacbazid (3.8) réi thém nudc dén 100 ml.

Céc dung dich hiéu chuén nay c6 néng dd 0 mg/l; 0,025 mg/l; 0,05 mg/l; 0,10 mg/l; 0,15 mg/l; 0,20 mg/I
va 0,25 mg/l crom (VI).

Do d6 hap thu sau 5 min dén 15 min & buéc séng 540 nm va 550 nm (d6 hép thu A,) trong cuvet 40 mm
ho&c 50 mm, dung nuéc lam dung dich so sanh. Budc séng can nhu nhau dung khi [ap dudng chuan va

khi do mau.

Vé dudng chudn néng dd crom (V1) dua vao dd hap thu. Cé thé tinh dudng chudn bang phuong phap
phan tich hoi qui tuyén tinh.

Do déc clia dudng chuén thé hién do nhay ctia phuong phap. Diém dudng chudn cat truc tung 1a d6 hap

thu cGla mau trdng. Kiém tra do déc thudng xuyén, nhat 1a khi dung thuéc thi méi.

Lap dudng chudn & cac day néng do khac ciing theo cach tuong tu, chi khac la dung cac dung dich hiéu

chu&n khéc.
Véi khoang néng dd cao hon thi dung cuvet 10 mm.

Nén lap cac ham chuén tach biét véi cac cuvet khac nhau.
8 Biéu thi két qua

8.1 Tinh toan

Tinh néng d6 crom (V1) pc,viy, bang miligam trén lit, theo congthiic sau :

f(A, —A,)
Per) :T
hoac
f(As - Ar B Ab)
Py = f

(néu da thuc hién hiéu chinh cho cac dung dich cé6 mau hoac duc)
trong doé:

A, 12 d6 hap thu clla mau;

A, la do hap thu ctia mau trang;

A, la dd hap thu cha dung dich hiéu chinh;
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f la hé sé pha lodng (v6i V = 50 ml thi f = 2, néu diing phan mau qua loc ¢c6 thé tich khac thi
f=100/V;
b l& d6 nhay (d6 déc dudng chuén)
Bao cao két qua chinh xac dén phan mugi miligam néu két qua vugt qua 10 mg/l, va phan tram miligam
néu két qua dudi 10 mg/l.

~ Ve Ve Y ~ A" Ve
8.2 Do chinh xac va do chuan xac

Mot phép th{r lién phong thi nghiém dugdc thuc hién & Cong hoa Lién bang Diic cho cac két qua ghi trong

bang 1
Bang 1 - Db chinh xac
Loai mau / nmj o N X X 8, VC, 3z | VCgr | WFR
% | mall | mgn| mgll | % | mgll| % %
Nudc mat 15| 58 | 14 19,4 0,072| 0,067 | 0,002| 3,3 | 0,004| 5,5 93,2
Nudc thai sinh hoat 18 | 71 1 1,41 0,180| 0,166( 0,002 1,4 | 0,012| 6,9 92,1

Nuéc thai da x& Iy (cta| 18 | 72| 0 | 0,0 | 0,630| 0,543 | 0,021| 3,9 | 0,107 | 19,7 | 86,1

nha may ché bién rau qua

Nudc thai da x& ly (cta| 17 | 67 | 5 | 6,9 | 1,180| 1,112| 0,020| 1,8 | 0,088| 7,9 | 94,2

nha may ma)

-

la s6 phong thi nghiém

n la sé gia tri

0 la sé bi loai

Ny la phan tram bi loai
X la gia tri thuc

x la gié tri trung binh

3, |4 d6 léch chuan lap lai
VC, 1ahé s6 d6 lech Iap lai
5, 1 do léch chudn tai lap
VCx 12 hé s6 d6 l&ch tai lap
WFR I3 d6 tim thay
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9 Bao cao két qua
Bao cao két qua can c6 nhiing théng tin sau :
a) theo tiéu chuén nay;
b) cac théng tin vé nhan biét mau;
c) chi tiét vé xir ly truc, néu co;
d) budc séng da dung dé do;
e) k&t qua va cach thé hién két qua;

f) chi ti€t vé moi thao tac ngoai tieu chuan nay hodc dudc coi la tuy chon, va céac tinh huéng cé thé

anh hudng dén két qua.
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