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t i ª u   c h u È n   v i Ö t   n a m TCVN 6638 : 2000

ChÊt l−îng n−íc − X¸c ®Þnh nit¬ − V« c¬ ho¸ xóc t¸c sau khi khö

b»ng hîp kim Devarda

Water quality − Determination of nitrogen − Catalytic digestion after reduction with

Devarda's alloy

1    Ph¹m vi ¸p dông

1.1    ChÊt ®−îc x¸c ®Þnh

Tiªu chuÈn nµy  qui ®Þnh  ph−¬ng ph¸p ®Ó x¸c ®Þnh nit¬ trong c¸c mÉu n−íc d−íi d¹ng c¸c hîp chÊt

amoni, nitrit, nitrat vµ nit¬ h÷u c¬ cã kh¶ n¨ng chuyÓn thµnh amoni trong nh÷ng ®iÒu kiÖn cña ph−¬ng

ph¸p.

1.2    Lo¹i mÉu

Ph−¬ng ph¸p nµy ¸p dông ®Ó ph©n tÝch n−íc th« vµ n−íc bÞ « nhiÔm.

1.3   Kho¶ng nång ®é

Hµm l−îng nit¬, pN, tíi 200 mg/l cã thÓ ®−îc x¸c ®Þnh. Kho¶ng nång ®é nµy cã thÓ më réng nÕu dïng

l−îng mÉu nhá h¬n.

1.4    Giíi h¹n ph¸t hiÖn 1)

Dïng 50 ml mÉu thö th× giíi h¹n ph¸t hiÖn lµ ρN = 3 mg/l  khi chuÈn ®é. NÕu dïng ph−¬ng ph¸p ®o phæ

(xem ®iÒu 7.2, chó thÝch 2) th× giíi h¹n ph¸t hiÖn lµ ρN = 1 m g/l.

1.5    §é nh¹y

Víi 100 ml mÉu thö vµ 1,0 ml HCl  0,02 mol/l  th× ®é nh¹y lµ ρN = 2,8 mg/l.

                                                 
1)  Th«ng tin tõ PhÇn Lan.
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1.6   C¶n trë

KÕt qu¶ sÏ thÊp nÕu qu¸ tr×nh v« c¬ ho¸ qu¸ l©u. §Ó tr¸nh ®iÒu nµy cÇn xem kü ®iÒu 7.2.

Mét sè hîp chÊt nit¬ h÷u c¬ rÊt khã v« c¬ ho¸. B¶ng 2 lµ c¸c th«ng tin vÒ l−îng nit¬ t×m thÊy trong c¸c

hîp chÊt kh¸c nhau.

2     Tiªu chuÈn trÝch dÉn

TCVN 6179-1:1996 (ISO 7150-1 : 1984)    ChÊt l−îng n−íc − X¸c ®Þnh amoni − PhÇn 1: Ph−¬ng ph¸p

®o phæ thao t¸c b»ng tay.

3    Nguyªn t¾c

Dïng hîp kim Devarda ®Ó khö c¸c hîp chÊt nit¬ vÒ amoni. Sau khi lµm bay h¬i ®Õn gÇn kh« th× chuyÓn

nit¬ thµnh amoni sunfat khi cã mÆt  axit sunfuric ®Ëm ®Æc chøa kali sunfat ë nång ®é cao ®Ó lµm t¨ng

nhiÖt ®é s«i cña hçn hîp, ®ång thêi cã mÆt ®ång ®Ó lµm xóc t¸c.

Gi¶i phãng amoniac khái hçn hîp b»ng c¸ch thªm kiÒm vµ cÊt vµo dung dÞch axit boric / chØ thÞ. X¸c

®Þnh l−îng amoni trong phÇn cÊt ra b»ng c¸ch chuÈn ®é víi axit  hoÆc ®o phæ ë b−íc sãng 655 nm.

4   Thuèc thö

ChØ dïng c¸c thuèc thö tinh khiÕt ph©n tÝch vµ n−íc cÊt kh«ng amoni.

4.1    Axit  clohidric , p = 1,18 g/ml.

4.2    Axit sunfurÝc , p = 1,84 g/ml.

C¶nh b¸o :   Thuèc thö nµy g©y báng nÆng.

Axit sunfuric cÇn cã ®é tinh khiÕt cao nhÊt. CÇn chó ý ®Õn c¸c qui ®Þnh kü thuËt cña h·ng s¶n xuÊt vÒ

hµm l−îng nit¬ t¹p chÊt,vµ ®¶m b¶o r»ng hµm l−îng nµy cµng nhá cµng tèt.

4.3   Natri hydroxyt, dung dÞch kho¶ng 300 g/l.

C¶nh b¸o :  Thuèc thö nµy g©y báng nÆng.

Hoµ tan 320 g ± 20 g natri hydroxit trong kho¶ng 800 ml n−íc. §Ó nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng vµ pha

lo·ng b»ng n−íc ®Õn 1 l trong èng ®ong.

Gi÷ dung dÞch trong b×nh polyetylen.

4.4   Hîp kim Devarda [kho¶ng 45% (m/m) Al, 50% (m/m) Cu vµ 5% (m/m) Zn], d¹ng bét.

Chän mua lo¹i cã hµm l−îng nit¬ cµng thÊp cµng tèt.



tcvn  6638 : 2000

5

4.5   Kali sunfat, (K2SO4).

4.6    Dung dÞch axit boric / chØ thÞ

4.6.1    Hoµ tan 0,10 g ± 0,01 g bromocresol xanh vµ 0,020 g ± 0,005 g metyl ®á trong kho¶ng 80 ml

etanol vµ pha lo·ng b»ng etanol ®Õn 100 ml trong èng ®ong.

4.6.2    Hoµ tan 20 g ± 1 g axit boric (H3BO3) trong n−íc Êm.  Lµm nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng. Thªm

10 ml ± 0,5 ml dung dÞch chØ thÞ (xem 4.6.1) råi pha lo·ng ®Õn 1 l b»ng n−íc trong èng ®ong.

4.7 Dung dÞch chuÈn axit clohydric, c(HCl) = 0,02 mol/l

Dung dÞch nµy ®−îc pha tõ dung dÞch axit clohydric (4.1) vµ chuÈn ho¸ b»ng ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch

th«ng th−êng. Còng cã thÓ mua ngoµi thÞ tr−êng.

4.8    Dung dÞch glycin, pN = 1000 mg/l

Hoµ tan 5,362 g ± 0,002 g glycin (H2NCH2COOH) trong kho¶ng 800 ml n−íc vµ pha lo·ng ®Õn 1 l b»ng

n−íc trong b×nh ®Þnh møc.

4.9    Dung dÞch glycin, pN = 10 mg/l

Dïng pipÐt hót 10 ml dung dÞch glycin (4.8) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1 v¹ch 1000 ml vµ thªm n−íc ®Õn

v¹ch. ChuÈn bÞ dung dÞch nµy cho mçi l« ph©n tÝch.

4.10    Dung dÞch gèc kali nitrat, pN = 1000 mg/l.

Hoµ tan 7,215 g ± 0,001 g kali nitrat (KNO3) (®· sÊy kh« tr−íc ë 105oC Ýt nhÊt trong 2 h) vµo trong

kho¶ng 750 ml n−íc. ChuyÓn ®Þnh l−îng vµo b×nh ®Þnh møc  1 v¹ch 1000 ml vµ lµm ®Çy ®Õn v¹ch møc

b»ng n−íc.

Gi÷ dung dÞch trong b×nh thuû tinh kh«ng qu¸ 2 th¸ng.

4.11    Dung dÞch chuÈn kali nitrat, pN = 10 mg/l.

Dïng pipet hót 5 ml dung dÞch gèc (4.10) cho vµo b×nh ®Þnh møc 1 v¹ch 500 ml råi thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

Gi÷ dung dÞch nµy trong b×nh thuû tinh kh«ng qu¸ 1 th¸ng.

4.12     §¸ bät.

5   ThiÕt bÞ, dông cô

C¸c thiÕt bÞ th«ng th−êng trong phßng thö nghiÖm vµ:
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5.1   ¸o ®èt nãng hoÆc blèc ®èt nãng, cã kh¶ n¨ng duy tr× nhiÖt ®é Ýt nhÊt lµ 400oC.

5.2    B×nh Kjeldahl (Ken - ®an), dung tÝch tõ 100 ml ®Õn 250 ml. Phï hîp víi ¸o ®èt nãng (5.1) hoÆc

b×nh ph©n huû mÉu, dung tÝch tõ 100 ml ®Õn 250 ml, l¾p võa khÝt víi blèc ®èt nãng (5.1).

5.3    M¸y ch−ng cÊt, kÕt hîp víi ®Çu cÊt chèng s«i trµo vµ sinh hµn ®øng mµ ®Çu ra cã thÓ nhóng vµo

dung dÞch hÊp thô.

NÕu b×nh ph©n huû mÉu (5.2) kh«ng thÝch hîp ®Ó nèi trùc tiÕp víi m¸y ch−ng cÊt th× cÇn dïng lo¹i  b×nh

ch−ng cÊt kh¸c

Mét c¸ch kh¸c lµ dïng mét m¸y cÊt l«i cuèn h¬i n−íc. cã thÓ mua m¸y ®ã ngoµi thÞ tr−êng, nh−ng cÇn

kiÓm tra ®Ó ®¶m b¶o amoniac kh«ng bÞ mÊt ®i hoÆc tù sinh ra trong luång h¬i n−íc khi cÊt.

6    LÊy mÉu vµ b¶o qu¶n mÉu

LÊy mÉu vµo b×nh polyetylen. Ph©n tÝch ngay nÕu cã thÓ, hoÆc l−u gi÷ ë 2oC ®Õn 5oC cho ®Õn khi ph©n

tÝch.

Chó thÝch 1 − Axit ho¸ b»ng axit sunfuric (4.2)  ®Õn pH 2 th−êng ®−îc dïng ®Ó l−u gi÷ mÉu. CÇn b¶o ®¶m

mÉu kh«ng hÊp thô amoniac tõ kh«ng khÝ.

7    C¸ch tiÕn hµnh

7.1   Thö tr¾ng

TiÕn hµnh nh− 7.2 nh−ng dïng 50 ml n−íc thay cho mÉu. Ghi sè thÓ tÝch V2 cña axit clohidric HCl (4.7)

®· thªm vµo.

7.2    X¸c ®Þnh

C¶nh b¸o:  Qu¸ tr×nh v« c¬ ho¸ cã thÓ sinh ra khÝ ®éc sunfua dioxit SO2. Hidrosunfua H2S vµ/

hoÆc hidro xianua HCN cã thÓ ®−îc gi¶i phãng tõ nh÷ng mÉu bÞ « nhiÔm. Do ®ã viÖc v« c¬ ho¸

cÇn thùc hiÖn trong tñ hót tèt.

Dïng pipet hót 50 ml mÉu (xem chó thÝch 2) vµo b×nh Kjeldahl (5.2). Thªm 4,0 ml ± 0,1 ml axit sunfuric

(4.2), 0,20 g ± 0,01 g hîp kim Devarda (4.4) vµ 2,00 g ± 0,05 g kali sunfat (4.5).

Sau Ýt nhÊt 60 min. Thªm vµi h¹t ®¸ bät (4.12) vµ ®un s«i l−îng trong b×nh d−íi tñ hót. ThÓ tÝch l−îng

trong b×nh gi¶m dÇn do n−íc bay ®i.

Khi khãi tr¾ng b¾t ®Çu xuÊt hiÖn th× ®Ëy phÔu nhá vµo cæ b×nh Kjeldahl ®Ó gi¶m sù bay h¬i. Kh«ng ®un

®Õn c¹n kh«. NhiÖt ®é cña chÊt láng trong giai ®o¹n nµy kh«ng ®−îc v−ît qu¸ 370oC.
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Sau khi hÕt bèc khãi th× quan s¸t ®Þnh kú sù v« c¬ ho¸, sau khi chÊt láng trë thµnh kh«ng mµu hoÆc

xanh nhÑ, tiÕp tôc ®un 60 min ± 5 min n÷a.

§Ó b×nh nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng. Trong khi ®ã lÊy 20 ml ± 2 ml dung dÞch axit boric / chØ thÞ (4.6.2)

vµo b×nh høng cña m¸y ch−ng cÊt (xem chó thÝch 3). §¶m b¶o r»ng ®Çu mót cña sinh hµn nhóng s©u

vµo dung dÞch chØ thÞ.

Thªm cÈn thËn 10 ml ± 1 ml n−íc vµo b×nh ®· v« c¬ ho¸. Sau ®ã thªm 25 ml dung dÞch natri hydroxit

(4.3) vµ lËp tøc nèi b×nh vµo m¸y ch−ng cÊt (xem chó thÝch 3).

§un b×nh sao cho tèc ®é cÊt kho¶ng 5 ml/min. Dõng cÊt khi ®· thu ®−îc kho¶ng 30 ml. ChuÈn ®é phÇn

cÊt ®−îc b»ng axit clohydric 0,02 mol/l (4.7) ®Õn mµu ®á cña chØ thÞ (4.6.2) ®· s½n cã trong b×nh høng,

ghi thÓ tÝch tiªu tèn.

Chó thÝch   

2     MÉu cÇn chøa kh«ng qu¸ 200 mg nit¬ trªn lÝt. NÕu hµm l−îng nit¬ cao h¬n th× pha lo·ng mÉu b»ng n−íc

tr−íc khi hót 50 ml phÇn mÉu thö.

3    Ion amoni trong phÇn cÊt cã thÓ ®−îc x¸c ®Þnh b»ng ph−¬ng ph¸p ®o phæ nh− trong TCVN 6179-1:1996.

Tuy nhiªn, phÇn cÊt cÇn ®−îc høng vµo axit clohidric HCl 1% (V/V) thay cho axit boric / chØ thÞ. §iÒu 10 TCVN

6179-1 : 1996 (ISO 7150-1) nªu chi tiÕt vÒ c¶i tiÕn nµy vµ c¶ c¸ch tÝnh to¸n kÕt qu¶.

4     NÕu b×nh kh«ng phï hîp víi m¸y ch−ng cÊt th× chuyÓn ®Þnh l−îng sang b×nh thÝch hîp, tr¸ng b×nh b»ng

10ml ± 2 ml n−íc, chia lµm 3 lÇn.

8    BiÓu thÞ kÕt qu¶

8.1    TÝnh to¸n

Nång ®é nit¬ tæng sè pN, tÝnh b»ngmiligam trªn lÝt, ®−îc tÝnh theo c«ng thøc :

V1 − V2

pN =  ____________   x c(HCl)  x  14,01  x  1000
      Vo

trong ®ã

     V0     lµ   thÓ tÝch cña phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng mililÝt (th−êng lµ 50 ml, xem 7.2);
V1     lµ   thÓ tÝch dung dÞch tiªu chuÈn axit clohyric ®· dïng ®Ó chuÈn ®é (xem 7.2), tÝnh b»ng mililit

V2     lµ   thÓ tÝch dung dÞch tiªu chuÈn axit clohydric ®· dïng ®Ó chuÈn ®é mÉu tr¾ng (xem 7.1), tÝnh

b»ng mililit;

c(HCl)  lµ  nång ®é chÝnh x¸c cña dung dÞch HCl ®· dïng ®Ó chuÈn ®é,tÝnh b»ng mol trªn lÝt ;

14,01   lµ khèi l−îng nguyªn tö t−¬ng ®èi cña nit¬.
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BiÓu thÞ kÕt qu¶ b»ng pN tÝnh b»ng miligam trªn lÝt  hoÆc b»ng cN tÝnh b»ng micromol trªn lÝt . ChuyÓn ®æi

gi÷a pN vµ CN theo c«ng thøc :.

CN = 71,4 pN

8.2    §é lÆp l¹i vµ ®é t¸i lËp

§ é lÆp l¹i vµ ®é t¸i lËp ®−îc tr×nh bµy trong b¶ng 1.

B¶ng 1 −   §é lÆp l¹i vµ ®é t¸i lËp

MÉu 1) Nång ®é nit¬ §é lÖch chuÈn

pN

mg/l

§é lÆp l¹i
r

mg/l

§é t¸i lËp
r

mg/l

4.    Nitrophenol 20 2) 0,12 −  0,48 0,36

4.   Nitroanilin 20 2) 0,12 −  1,98 0,78

Pyridin 20 2) 0,30 − 5,1 2,24

Purin 20 2) 0,06 −  1,06 0,29

Natri glutamat 20 2) 0,20 −  1,58 0,74

A 5,30 3) 0,127 0,657

A 5,67 3) 0,125 0,743

B 6,99 4) 0,091 0,573

B 7,98 4) 0,199 0,583

B 21,8 4) 0,37 0,93

B 14,8 4) 0,45 0,92

B 23,3 5) 0,93 3,18

C 9,84 5) 0,57 1,93

D 206 5) 3,3 7,6

1)   A. N−íc th¶i ®· xö lý nhµ m¸y bét giÊy, B. N−íc th¶i sinh ho¹t, C. N−íc mÆt (s«ng), D. N−íc th¶i

c«ng nghiÖp ®· xö lý.

2)   Sè liÖu tõ c¸c phÐp thö cña 8 phßng thÝ nghiÖm ë PhÇn  Lan vµ §øc.

3)   Sè liÖu tõ c¸c phÐp thö cña 14 phßng thÝ nghiÖm ë PhÇn Lan.

4)  Sè liÖu tõ c¸c phÐp thö cña 17 phßng thÝ nghiÖm ë PhÇn Lan.

5)  Sè liÖu tõ c¸c phÐp thö cña 12 phßng thÝ nghiÖm ë §øc.
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B¶ng 2 − §é t×m thÊy cña nit¬ h÷u c¬

Hîp chÊt
Nång ®é nit¬

pN

mg/l
L−îng t×m thÊy

%

4-Nitrophenol 20 58,0 − 103,5 1)

4-Nitroanilin 20 90,8 − 133,8 1)

Pyridin 20 24,3 − 101,5 1)

Purin 20 82,2 − 108,0 1)

Benzonitril 20 1,5 − 8,3 1)

Natri glutamat 20 79,2 − 97,4 1)

4.   Nitrophenol + nitrat 30 2) 85,2 − 97,4 3)

4.   Nitroanilin + nitrat 30 2) 88,4 − 94,4 3)

Pyridin + nitrat 30 2) 77,6 − 87,9 3)

Purin + nitrat 30 2) 82,2 − 94,3 3)

1)  Kho¶ng t×m thÊy tõ 3 vµ 8 phßng thÝ nghiÖm.

2)  10 mg/l nitrat, 20 mg/l hîp chÊt h÷u c¬.

3)  KÕt qu¶ tõ 2 phßng thÝ nghiÖm.

9   Nh÷ng chó ý  vÒ ph−¬ng ph¸p

§Ó kiÓm tra ®é t×m thÊy nit¬, tiÕn hµnh ph−¬ng ph¸p víi dung dÞch glycin (4.9) thay cho mÉu thËt. Còng

t−¬ng tù, kiÓm tra ®é t×m thÊy nitrat, dïng dung dÞch nitrat (4.11) thay cho mÉu thËt. Hµm l−îng nit¬ thu

®−îc tõ c¸c dung dÞch nµy cÇn ph¶i n»m trong kho¶ng 9,5 mg/l vµ 10,5 mg/l. NÕu kh«ng ®¹t ®−îc ®iÒu

®ã th× cÇn ph¶i nghiªn cøu l¹i c¸ch lµm xem v× ®©u mµ kÕt qu¶ bÞ sai.

10    B¸o c¸o kÕt qu¶

B¸o c¸o kÕt qu¶ cÇn cã nh÷ng th«ng tin sau:

a)   trÝch  dÉn tiªu chuÈn nµy;

b)  mäi th«ng tin ®Ó nhËn d¹ng mÉu ;

c)  chi tiÕt vÒ l−u gi÷ vµ b¶o qu¶n mÉu tr−íc khi ph©n tÝch;

d)  vÒ ®é lÆp l¹i ®¹t ®−îc;

e)  kÕt qu¶ vµ ph−¬ng ph¸p tr×nh bµy kÕt qu¶

f)  chi tiÕt vµ nh÷ng ®iÓm kh¸c víi tiªu chuÈn nµy.

____________________


