ASTM D512-04 TCVN XXXX:XX

Phwong phap thi nghiém

Xac dinh ham lwong ion Clo trong nwéc
ASTM D 512 -04

Tiéu chuén nay duoc ban hanh an dinh cho tiéu chuédn D 512, chir s6 ngay dang sau tén tiéu chuan chi
ra ndm ma tiéu chuén géc duoc théng qua hodc, trong truong hop stra doi, Ia ndm cda phién bén cudi
cung. Chir sé trong ngodc don Ia ndm phé chudn cudi cung. Chir cai Hi Lap chi ra sw thay déi bién tap
khi c6 sw stra dbi hay phé chuén cudi cung.

1 PHAM VI AP DUNG

1.1 Cac phuwong phap thi nghiém nay mé ta quy trinh xac dinh ham lwgng ion Clo trong
nwéc, nwdc thai (Phuwong phap thir C) va nwéc bién. Cac phwong phap nay gém 3
phwong phap thr sau:

Muc
Phwong phap thtr A (Chuan dé thay ngan) 7 dén 14
Phwong phap thtr B (Chuan d6 Bac Nitrat) 15 dén 21
Phwong phap thtr C (Phwong phap dién cwc ion 22 dén 29
hoéa chon loc)

1.2 Phwong phap thtr A, B, C tuan theo tiéu chuadn D 2777-77, trong d6 chi cé phuong
phap B ciing phu hop véi tiéu chudn D 2777-86. Tham khao phan 14, 21, va 29 dé
biét thém thoéng tin.

1.3 Tiéu chuén nay khéng c6 muc dich chi dan cho tat cé cac van dé bao hé, néu cé, duoc
két hop véi cach sir dung. DAy la trach nhiém cla ngudi st dung tiéu chuén nay dé
thanh lap cac buoc thuc hanh tuong teng an toan, dung ky thuat va xac dinh kha nang
tmg dung nhiing giéi han quy dinh truéc khi st dung. Phan canh bao nhirng rii ro,
xem muc 26.1.1.

1.4 Phuwong phap thtr nhiét lvong ké da tirng bi gian doan, tham khao Phu luc X1 vé
théng tin lich st phat trién.

2 TAI LIEU VIEN DAN

2.1 Tiéu chuan ASTM:

= D 1066 Quy trinh ldy mau béc hoil.
= D 1129 Céc thuat ngi¥ lién quan dén nuéc.
= D 1193 Tiéu chuan ky thuat clia nwéc thir.

= D 2777 Quy trinh xac dinh D6 chinh xac va sai sé cia Phwong phap D 19 trong
nuwoc.

1 Sach hwéng dan tiéu chudn ASTM, Tap 11.01
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= D 3370 Quy trinh &y m&u nuwéc trong duwéng dan kin.
D 4127 Thuat nglr str dung trong Phwong phap dién cwc ion héa chon loc

D 5810 Hwdng dan dong dinh gb vao mau chira nwée

D 5847 Quy trinh quan Iy chat lwgng ghi chép clia phwong phap thi nghiém chuan
trong phan tich nwéec.

E 200 Quy trinh chuén bi, chuin hoéa, va bdo quan dung dich chuan va dung dich
thir trong phan tich héa hoc

3.1

THUAT NGO

Dinh nghia-Cac dinh nghia st dung trong phwong phap thir nay tham khao trong tiéu
chuan D 1129 va D 4127.

4.1

Y NGHIA VA SU’ DUNG

Ham lwong lon Sunphat trong nwéc phai bat buéc nam dwdi mirec quy dinh, vi thé phai
xac dinh mét cach chinh xac. lon Sunphat cé tac dung khéng tét déi véi hé thdng 16
hoi ap suét cao va véi thép khong gi, vi thé thiét bi quan trdc phai cé dac tinh chdng
sw pha hoai. Phuwong phap phan tich lon clo dwoc str dung rong ral nhw la mét cong
cu dé dy doan thdng sd ndng d6. Quy trinh x& ly nwéc va tdy dung dich dwoc st dung
trong quy trinh san xuét thirc an cdng nghiép ciing ddi hdi phwong phap tin cay trong
viéc phan tich ham Iwgng ion clo.

5.1

5.2

PO TINH KHIET CUA CHAT THU

Loai chat thtr héa hoc dwoc s dung trong tat ca cac thi nghiém. Néu khéng cé chi
dan, chat thir 13 tAt ca cac loai phu hop v&i cac diéu kién ki thuat cta Hoi ddng tham
dinh v& Phan tich chét thtr ctia Hoi ddng Héa hoc My. Néu loai khac dwoc st dung,
dau tién phai chirng minh 1a chét thir d6 c6 dé tinh khiét du cao dwoc phép s dung,
khong giam tinh chinh xac cua cach xac dinh.

Do tinh khiét ciia nwéc — Néu khong co sw chi dan, yéu cau dbi véi nuwéc sé dwoc hiéu
theo nghia nwédc thir dap ng déc tinh ky thuat cla tiéu chuan D1193, Loai I. Néu loai
nuwdc thlr khac cé thé dwoc st dung, dau tién phai xac minh dwoc nwdc cd dd tinh
khiét du cao dwoc phép st dung khéng cé nhirng anh hwdng xau dén do chinh xac va
do 1éch cta phwong phap thi nghiém. Nwéc loai Il dwoc xac dinh khi tién hanh luan
chuyén cac thi nghiém trong quy trinh thi nghiém nay.

6

6.1

MAU THi NGHIEM

Mau dwoc chon theo Quy trinh tiéu chuan D 1066 va D 3370

PHUWONG PHAP THU A — CHUAN PO THUY NGAN

7

PHAM VI AP DUNG
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7.1 Phwong phap nay co6 thé sir dung dé xac dinh ham lwong ion clo trong nwéc, chirng
minh khéng c6 s giao thoa (xem phan 9).

7.2 Mac du khéng quy dinh trong bao cao nghién clru, hwéng dan do chinh xac dwoc gia
thiét dat dwoc khi dung nwéc thir loai Il. Day la trach nhiém cla ngudi phan tich dé
dam béo tinh hop 1é clia phwong phap thi nghiém dbi véi hé khéong dwoc thir.

7.3 Phwong phap thi nghiém nay dung véi ndng d6 ion Cl- ndm trong khoang 8.0 dén
205mg/L.

8 TOM TAT PHUONG PHAP THi NGHIEM

8.1 Lam loang dung dich Natri Thily ngan bang cach thém mét lwong axits c6 chira
diphenylcarbazone-bromphenol chat chi thi mau xanh. Diém cubi ctia thang chuan do6
c6 mau xanh-tim v&i hop chét diphenylcarbazone thiy ngan.

9 GIAO THOA

9.1 Céc anion va cation tim thay trong nwéc nhin chung khéng cé giao thoa. K&m, chi
niken, va ion chira sat va chéat tao mau anh hwéng téi dung dich va diém mau cuéi,
nhwng khéng lam gidm dd chinh xac cla thanh chuén khi néng dé cao hon 100mg/l.
Pdng dwoc phép cao hon 50mg/L. Chuan dd cé mat ion Crém ddi héi thi chi véi bang
mau chun va trwdc khi gidm néng dd trén 100mg/L. lon mubi sat trén 10mg/l phai
gidm truwéc khi chuadn do, va ion Sunphat phai dwoc oxi héa. Brdm va Flo 1a phan
dwoc chuan do véi Clo. Mubi amoni bac bdn gay giao thoa néu cé mat dang ké (1 dén
2 mg/l). Téng mau sam ciing cé thé gay giao thoa.

10 DUNG CU VA THIET BI

10.1  Ong dong loai nhd — dung tich 1 hodc 5 ml, v&i khodng cach méi vach 0.01ml.

11 CHAT THU VA VAT LIEU

11.1  Oxy gia, Hydro peroxit (30% H202)

11.2  Dung dich Hydroquinon (10g/L), Hoa tan 1g hydroquinon sach va nwé&c va pha loanh
thanh 100mL.

11.3  Dung dich Natri Thiy ngan, chuin (0.025N)- Hoa tan 4.2830 g Natri thiy ngan

(Hg(NO3)2.H20) vao 50mL nuwéc véi 0.5mL axit (HNOs, khéi lwong riéng 1.42). Pha
lodng dung dich Hg(NO3)2 v&i nwéc thanh 1L. Loc néu can thiét, va chuan hoa dung
dich NaCl chuan, theo quy trinh mé ta trong phan 12 (xem cha thich 1)

Chu thich 1 - B¢ sac nét clia diém cudi - tai diém cudi, dé dam bao dung loai nwéc
dwoc s dung, cai thién bang cach thém vao moét vai giot dung dich FF nong do
0.05g/l hoac chi thi mau 714 lam mau chuén do
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114

11.5

11.6

11.7

11.8

Dung dich chi thi — Pha loang 0.5g tinh thé diphenylcarbazone va 0.05 g bromphenol
mau xanh vao 75ml ruwgu ethyl (95%), pha thanh 100mL véi rwgu. Bwng trong binh
mau nau, va bo di sau 6 thang

Chu thich 2 - Rwou Metanol, isopropylic hodc ethanol bién chét, hodc ca rwou
methanol va isopropylic (cong thirc 3) cé thé st dung néu dd nguyén chét cla rwou
ethyl khéng bao d&m, Ngoai ra, rwgu ethanol biét chat co6 thé khéng phu hop

Chu thich 3 - Chét chi thi Idng thwdng bi héng, khong dat dwoc tai diém diém mau
cudi sau 12 dén 18 thang. Nhiét do cao (trén 37.8°C) va phoi ngoai anh sang cé thé
gidm thoi gian bdo quan. Chét chi thi khé phu hop vi thei gian dé 1au hon.

Axit Nitric (3+997): trén axit Nitric (HNOs, khéi lwong riéng 1.42) va nwdc theo ty 1& thé
tich 3:997.

Gi4y chi thi d& pH, loai c6 pham vi st dung I&n, cé dd pH tir 1 dén 11.

Dung dich Natri Clorua, chuan (0.25N), sdy kho khoang vai g NaCl & nhiét do6 600°C
trong 1h. Hoa tan 1.4613g mudi khd va nwéc, pha lodng thanh 1 L & nhiét do 25°C
trong binh chia vach thé tich.

Dung dich Natri Hydroxit (10g/L): hda tan 10g NaOH va nwéc va pha loang thanh 1L.

12

12.1

12.2

12.3

TRINH TV

L4y mot thé tich mau sao cho trong dé chiva khéng nhiéu hon 20mg ion Clo, pha mau
v&i nwéc thanh gan 50mL. Xac dinh chi sé ndng dd nén trong 50mL nwéc khéng chira
Clo, ap dung quy trinh nhw sau dbi véi mau nay:

Thém 5 dén 10 giot dung dich chi thi, l&c hodc khudy binh. Néu chuyén mau thanh
xanh-tim hodc dd, thém HNOs (3+997) dén khi chuyén sang mau vang. Thém 1mL
axits dw. Néu c6 mau vang hodc mau cam xuét hién ngay sau khi thém chi thj, thi
thém dung dich NaOH (10mL) thanh giot cho dén khi chuyén sang mau xanh-tim, sau
do6 thém axit dw HNOs (3+997) dén khi chuyén sang mau vang va tiép d6 thém 1mL
axit dw (Chu thich 4)

Chu thich 4: Axit thém vao phai c6 do pH théa man tir 3.3 dén 3.5. Mau axit do pH
bang phwong phap dién cwc khéng dwoc st dung dé xac dinh ham lwong ion clo, bdi
vi str dung dién cwc Calome chuan cé thé gay ra sai s6 do nhiém Clo. Béi vé&i viéc
diéu chinh chinh xac dd pH ctia mau c6 chra Clo néng dé thap, dung thiét bi do trén
mau dé xac dinh cach x{ ly can thiét cho nguyén liéu khac sir dung trong thi nghiém
xac dinh ham lwgng ion Clo.

Chuén d6 dung dich va mau nén bang 0.025N Hg(NOs)2 cho dén khi ¢ mau xanh-tim,
duwoc quan sat bang viéc chiéu anh sang lién tuc trong dung dich. Ghi lai thé tich dung
dich Hg(NO3)2 theo mL trong méi trwdng hop.

Chu thich 5: Viéc st dung chi thj va ion kim loai nang c6é thé thay d6i mau dung dich,
nhwng khoéng c6 anh huwdng t&i do chinh xac cua thi nghiém. Vi du, dung dich chira
Alphazurine c6 thé c6 mau xanh sang khi trung tinh, xam tia & méi trwdng kiém va
xanh lo- xanh luc & méi trwdng axit, va mau xanh-tim khi Clo & diém cubi. Dung dich
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12.4

12.5

12.6

12.7

chira 100mg/L ion Niken va chi thi c6 mau do6 tia trong méi trid'ng trung tinh, xanh la
cay trong méi trwdng axit, va mau xam & diém Cl cudi. Khi ap dung tiéu chuan nay véi
mau chlra ion c6 mau hodc bat budc céd chi thi mau, thi nguoi ta khuyén cao la cac
thao tac thuc hién binh thworng. Theo kinh nghiém viéc thay déi mau dwoc so sanh véi
tiéu chuan.

Néu ion Clo cé néng d6 nhé hon 100mg/L, va vang mat sat, st dung Alphazurine lam
chi thi mau, va thém axits nhw trinh bay trong 12.2 nhwng dén d6 pH bang 3 khi nhan
biét bang chi thi gidy pH. Chuan d& nhw trinh bay trong muc 12.3 nhwng dén diém cudi
co séc tia oliu.

Néu Clo c6 nbéng dd I&n hon 100mg/L, vdng mat sat, thém 2mL dung dich
Hydroquinon sach va thyc hién theo quy trinh mé ta trong muc 12.2 va 12.3.

Néu c6 mat ion sat. c6 hodc cé khéng mat ion Clo, déu st dung mét lwong mau sao
cho né chira khéng I&n hon 2.5mg ion sat hodc ion Cl+ Fe. Thém 2mL dung dich
Hydroquinon sach, tiép tuc thwe hién quy trinh theo 12.2. va 12.3.

Néu c6 mét ion Sunphat, thém 0.5mL H202 vao 50mL mau dwng binh hinh nén (day
réng) va lac trong 1 phat, sau dé tiép tuc thwe hién quy trinh theo 12.2. va 12.3.

13

13.1

TINH TOAN
Tinh ndng dé Clo, mg/L, trong m4u ban diu theo cong thirc:
Clo, mg/L = {(V1-V2) x N x 35453}/S
Trong do:
Vi1 = dung dich Hg(NOz3)2 chuan yéu cau cho chuan d6 mau, mL
V2 = dung dich Hg(NOz3)2 chuén yéu cau cho chuan d6 khoang tréng, mL
N = chuan tdc ctia dung dich Hg(NOs)2

S = Mau nhw mé ta trong 12.1, mL.

14

14.1

DO CHINH XAC VA SAI SO
D6 chinh xac, tinh theo céng thire sau:
St=0.023X + 0.43

So=0.002X + 0.46

Trong dé
St = d6 chinh x&c téng, mg/L
So = d6 chinh xac tirng thanh phan, mg/L
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14.2

14.3

14.4

14.5

X = néng do cua ion Clo
Sai s6 - tbng ham lwong ion Clo phuc héi tinh nhw sau

Toéng thé tich  Tongthétich + %saisé Y nghiathéa man (95%

thém vao do duoc murc do tin cay
mg/L mg/L
250 248 -0.80 Khong
80.0 79.3 -0.88 Khong
8.00 7.51 -6.13 Co

Thoéng tin trong muc 14.1 va 14.2 nhan dwgc tir thi nghiém luan phién cia 5 phong thi
nghiém, gdm bay thao tac. Do khéng cé chi dan cu thé trong bao cao thi nghiém, hén
hop duoc gia thiét 1a nwéce thir loai 1. Trong bay day div liéu trinh bay trong quy trinh
D 2777, khéng c6 sb liéu bi loai bd, cung khéng cé diém nao xac dinh 1a -khodng loai
bd-. Ba mirc dd mau dwoc thye hién it nhét trong 3 ngay. Phwong phap -binh phwong
nhé nhat- dwoc st dung d& xac dinh d chinh xac, véi hé sé 1a 0.7394 cho So va
0.9993 cho St

Do 1a trach nhiém cla ngwdi phan tich & ddm bao tinh hop & ctia phwong phap thi
nghiém dbi vé&i nhirtng hé mau khéng dwoc thi nghiém.

Do chinh xac va sai sb ctia phwong phap thtr nay phu hop véi quy trinh D 2777-77.
V&i sy cho phép trong muc 1.5 ctia quy trinh D 2777-86, d6 chinh xac va sai sb phu
hop v&i cac yéu cau vé nghién ctru trong phong thi nghiém cta Hoéi ddng xét duyét
tiéu chuan D19.

PHUONG PHAP THU B — CHUAN DO BAC NITRAT

15

151

15.2

PHAM VI AP DUNG

Phwong phéap th&r nay Ia phwong phap dau tién quy dinh ap dung cho nwéc chira ham
lwong ion Clo bang hodc I&n hon 5mg/L, va khi cé do giao thoa (sw gay nhiéu) vé mau
hodc néng dd cao cla ion kim loai ndng ma Phuwong phap thtr A khéng thuc hién
duwoc.

Vi khéng ¢6 chi dinh trong béao céo thi nghiém, déd chinh xac va sai sé dwoc gia thiét
dat dwoc khi st dung nwéc thir loai Il. D6 1 trach nhiém cta nguei phan tich dé& dam
béo tinh hop 1& clia phwong phap thi nghiém dbi véi nhivng chat khéng dwoc kiém tra.

Phwong phap thr nay phu hop véi néng doé Cl- dao déng trong khoang 8.0 dén
250mg/L.

16

16.1

TOM TAT PHUONG PHAP THU

Nwéc hiéu chinh cé d6 pH gan 8.3 dwoc chuan do bang dung dich Bac Nitrat cé chira
chi thi K2CrOa. Biém cubi dwoc quy dinh b&i d6 n dinh mau dé-gach cla bac Clo.
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17

17.1

GIAO THOA

Brom, lot, va Sunphat dwoc chuan dd theo Clo. Orthophotphat va Polyphotphat gay
giao thoa néu c6 néng dé lan lwot Ién hon 250 va 25mg/L. Sunfite c6 mau gay kho
chiu hodc mau duc bij loai bd. Hop chat két tia & méi trworng pH 8.3 c6 thé gay sai sb
do sw hap thu.

18

18.1

18.2

18.3

18.4

18.5

18.6

18.7

CHAT THU
Oxi gia (30%) (H202)
Dung dich chi thi Phenolphthalein (10g/L) chuan bi theo quy trinh E 200.

Dung dich chi thi K2CrO4: hoa tan 50g K2CrOs vao 100mL nwéc, thém Bac Nitrat
(AgNOs3) cho dén khi chéat két tha mau phét dé hinh thanh. Bdo quan dung dich tranh
anh sang it nhat 24 gio sau khi thém AgNOs. Sau loc chat két tia, pha loang v&i nwéc
thanh 1L.

Dung dich chuén, Bac nitrat (0.025N)- nghién khoang 5g Bac Nitrat tinh thé va say kho
dén nhiét d6 khong ddi & 400C. Hoa tan 4.2473g da nghién, da sdy khd vao nuwéc va
pha loang thanh 1L. Chuan héa bang dung dich NaCl, theo quy trinh trong phan 19.
Dung dich chuan, NaCl (0.025N) chuén bj nhw trinh bay trong muc 11.7.

Dung dich NaOH (10g/L) Chuén bj nhw trinh bay trong muc 11.8.

Axit Sunphuric (1+19), than trong thém mét thé tich axit H2S04, khéi lwong riéng 1.84)
vao 19 thé tich nwéc va tron déu.

19

19.1

19.2

19.3

19.4

TRINH TV

Db 50mL, hodc it hon, mau cé chira khéng I&n hon 20 hodc 0.25mg ion Clo vao hop
chira bang s (xem chu thich 6). Néu cé mat ion Sunfite, thém 0.5mL oxi gla (HzOz)
vao mau, trén déu, va glw trong 1 phut. Pha lodng thanh 50mL vé&i nwéce, néu can.
Diéu chinh d6 pH dén diém cubi phenolphthalein (pH 8.3), dung H2S04 (1+19) hoac
dung dich NaOH (10g/L)

Chu thich 6: M6t trong dia st cé dung tich 80mL, thanh khuéy day 1in., thanh khuay
theo phwong phap dién tr thwdng dwoc dung trong thi nghiém nay.

Thém khoang 1.0mL K2CrO4 vao va lac déu. Thém dung dich AgNO3 chuén thanh
tng giot tlr 6ng dong buret 25mL vao cho dén khi cé mau dé-gach (hodc mau hong).
C6 thé nhin xuyén qua mau khi roi &nh sang mau vang hodc nhin qua kinh mau vang.

L&p lai cac thao tac tir 19.1 va 19.2, st dung ding mét ntra lwong mau ban dau, pha
lo&ng v&i nuwde thanh S0mL.

Néu thé tich chuan d6 dung trong 19.2 bang ntra thé tich dung trong 19.1, thwc hién
tinh toan. Néu khéng, khi co sw giao thoa (gay nhiéu) dang ké phai thuc hién phép bu
trtr, hoac s&r dung phwong phap khac.
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20 TINH TOAN
20.1  Nbng do ion Clo trong mau ban dau tinh theo cong thirc:
Clo, mg/L = {(V1-V2) x N x 70 906}/S (1)
Trong do:
V1 = dung dich AgNOs chuan thém vao dé chuan dé mau trong 19.1, mL
V2 = dung dich AgNO3 chuan thém vao dé chuan dé mau trong 19.1, mL
N = chuan tc cia dung dich AgNO3
S = MAu ban dau trong 50mL mau thi nghiém chuan bj nhw trong 19.1, mL
21 DO CHINH XAC VA SAI SO
21.1 D6 chinh xac, tinh theo céng thure sau:
St=0.013X +0.70 (2)
So =0.007X + 0.53
Trong doé
St = d6 chinh xac tbng, mg/L
So = dd chinh x&c tirng thanh phan, mg/L
X = ndng dd cda ion Clo
21.2  Sai sb- tbng ham lwong ion Clo phuc hdi tinh nhw sau
Téng thé tich  Tdngthétich + % Saisé Y nghiathéa man (95%
thém vao do dwoc murc doé tin cay
mg/L mg/L
250 248 -0.80 Co
80.0 79.1 -1.13 Co
8.00 7.77 -2.88 Co
21.3  Théng tin trong muc 21.2 nhan dwoc tr thi nghiém luan phién cua 6 phong thi nghiém,
gdm 10 thao tac. Do khéng cé chi dan cu thé trong bao cdo thi nghiém, hén hop dwoc
gia thiét Ia nwéc thlr loai Il. Trong bay day dir liéu trinh bay trong quy trinh D 2777,
khéng c6 sb liéu ndo bj loai bd, cling khéng c6 diém nao xac dinh 1a -khoang loai bo-.
Ba m&rc dd mau dwoc thye hién it nhat trong 3 ngay. Phwong phap —binh phwong nhd
nhat” dwoc st dung dé xac dinh dé chinh xac, véi hé sb 1a 0.9959 cho So va 0.9940
cho St
21.4 D6 1a trach nhiém clia nguwdi phan tich d& dam bao tinh hop 1& ctia phwong phap thi

nghiém dbi véi nhivng hé khéng duoc thi nghiém.

8
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PHUONG PHAP THU C — PIEN CUC ION HOA LUA CHON

22

22.1

22.2

22.3

PHAM VI AP DUNG

Pay la phwong phap thi nghiém dwoc ap dung dé xac dinh ham lwong ion Clo trong
nwdc tw nhién, nwdc ubng va nwéc thai.

M&u chira 2 dén 1000mg/L ion Clo cé thé dwoc phan tich bang thi nghiém nay. Gii
han néng dé cé thé tang bang cach pha lodng mau twong (rng ban dau trwdc khi diéu
chinh do bén ion.

D6 chinh xac va sai sb dat dwoc khi st dung nuéc thir va hén hop nwéc lwa chon tir
nwéc ty nhién va nwéc thai. Do 1a trach nhiém cta ngwdi phan tich d& dam bao tinh
hop 1& ctia phwong phap thi nghiém déi véi nhirng chat khéng dwoc kiém tra.

23

23.1

23.2

23.3

TOM TAT PHUONG PHAP THi NGHIEM

Ham lwong ion Clo do dwoc bang cach s dung dién cuc ion héa chon lya Clo trong
mdi lién két ndi kép, dién cwc tham chiéu loai bac. B& phan doc dd pH bang do dién ké
c6 thang chia theo mV, hodc mét dién ké chon ion cé thang doc néng do truc tiép dbi
voi Clo

bién cuc dwoc hiéu chinh trong dung dich cé ion Clo, va ndng dd chwa biét dwoc xac
dinh, M3u thi nghiém va mau tiéu chuan nén cé cung nhiét dé.

Mau chuan va mau thi nghiém dwoc pha lodng bang chat diéu chinh do bén ion dé
han ché hién twong giao thoa cé thé nhw ammonia, Brom, lot, Sunfine.

24

24.1

GIAO THOA

Khéng cé hién twong giao thoa néu ndng do cha Sunfide > 500mg/L; Brom, lot >
1000mg/L, gap 100 Ian ctia mubi/Clo , ammonia > 1000mg/L.

25

25.1

25.2

25.3

CHAT THU

bién ké do pH, v&i thang chia mV. Phwong phap nay ciing phu hop st dung dién ké
ion hoa Iwa chon.

Dién cuc ion hoa lya chon Clo, c6 mang khir nhay Bac Clorua. Khéng phai tat ca céac
dién cuc ion héa lwa chon déu thich hop cho phwong phap nay, vi bo diéu chinh do
bén ion khéng thich hop véi mét sé mang. Pac biét, mang bac Clorua/Bac Sunfide la
khéng thich hop do sunfide c6 thé bi oxi héa do bd diéu chinh dd bén ion.

bién cwc tham chiéu khép ndi kép, loai bac, chuan bi dung dich theo muc 26.4 khi
trang dung dich bac phia ngoai.

Chu thich 7 - Loai khac dién cuc tham chiéu khép ndi kép co thé thich hop, nhung
trong phan di¥ liéu ctia phwong phap nay chi dé cap dén loai trén.
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25.4  May trdn, que tron te, voi thanh trén boc nhya TFE-fluorocacbon.

26 CHAT THU

26.1 Chét diéu chinh dd bén ion Clo (CISA), Hoa tan 15.1g NaBr vao 800mL nwéc. Thém
75mL axit HNOs (khéi lwong riéng 1.42). Khudy that manh. Pha lodng véi nuwéc thanh
1L dung dich. Bao quan CISA trong binh thuy tinh hoac binh polythylene.
Cha thich 8 - Béi v&i néng d6 ion Clo thap (thap hon 5mg/L, thi axit HNOs phéi chira
ham Iwgng ion Clo khdong I6n hon 0.005% va NaBr chira ham lwgng ion Clo khéng 1&n
hon 0.003%.

26.1.1 Canh bao: NaBr bj oxi héa manh nén phai dwoc gilr kin. Cling nén chu thich réng viéc
chuén bi va hoa CISA nén dwoc thuc hién & khu v théng gid tét, co nap day.

26.2  Dung dich Clo, dw trir (1000mg/L) hoa tan 1.648g NaCl (da say khé trong 1h & nhiét
dd 600°C), va nwéc trong binh cé chia vach thé tich va pha loang thanh 1L dung dich.

26.3  Dung dich Clo, chuan (100, 10, va 1mg/L) Dung pipet thé tich, l4y 100, 10 va 1mL tw
dung dich dw tri¥ vao binh thé tich cé dung tich 1L va pha loang véi nwéc thanh 1L
dung dich méi.

26.4  Dung dich trang ngoai dién cwc tham chiéu khép nbi kép: Pha loang 1 thé tich CISA
v&i 1 thé tich nuwoc.

27 HIEU CHINH

27.1  Troén dung dich Clo chudn néng d6 1000mg/L va chat thir CISA vé&i thé tich twong
dwong nhau. Thyc hién twong ty véi 3 dung dich chuén khac.

27.2  Trén nwdc va chat thir CISA theo ty 18 thé tich bang nhau.

27.3  Dat dién cuc vao dung dich trong 27.2, khudy manh, doi 3 dén 5 phut, doc sé doc mV.
Dung dich nay khéng cho thém Clo, va sé doc khéng thwe sw 6n dinh.

27.4  Lau that sach dién cuc, dat vao hén hop 1mgCl/L-CISA va khudy manh. Doi 1 dén 2
phut va doc két qua.

27.4.1 Néu sbé doc trong muc 27.3 va 27.4 thdp hon 15mV, thi c6 hién twong nhiém Cl vao
nudc thir gdy anh hwdng nho t&i két qua, va chét thir tinh khiét khéng dat duoc.

27.5 Lau sach dién cwc, d&t vao hdn hop 10mgCl/L-CISA va khudy manh, Doi 1 dén 2 phut
va doc két qua

27.6  Thuwc hién lai bwée 27.5 véi hdn hop 100 va 1000mgCl/L-CISA

27.7  Chuan bj v& dwong cong hiéu chinh, trén dd thj ban loga. Mét truc la s doc, truc con

lai 14 ndng dd ctia mbi dung dich sir dung. Chu thich rang thé tich ding cé chira trong
dweng cong hiéu chinh, vi thé mau dugc phan tich theo phan 28 cé thé doc mét cach
truc tiép.

10
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28 TRINH TV

28.1  Trdon mau va chét thir CISA theo ty 1& thé tich bdng nhau, khudy déu trong 1 dén 2
phat.

28.2  L&p dién cuc, doi 1 dén 2 phat, ghi sb doc

28.3  Poc nbng dd ion Clo clia mau trwc tiép trén dwdng cong hiéu chinh, mgl/L.

29 PO CHINH XAC VA SAI SO

29.1 D6 chinh xac: D6 chinh xac tdng va dd chinh xac tirng thanh phan, véi gidi han thiét
ké, dao dong theo sb lwong thi nghiém, xem hinh 1, déi v&i nwdc thr, va hinh 2 dbi
v&i hé théng nwéc duwoc chon. Hé thdng nay bao gdm nwéc tw nhién va nudc thai.

29.2  Sai sb: Phuc hdi tbng lwong Clo da biét tr nwéc thlr va hé thdng nuwéc dwoc chon
dwoc trinh bay trong bang 1.

29.3  Thong tin trong bang 1 tap hop tw thi nghiém luan phién cta 5 phong thi nghiém, bao
gdm 7 thao tac. Trong bay day di liéu trinh bay trong quy trinh D 2777, khéng cé sb
liéu nao bi loai bd, ciing khéng cé diém nao xac dinh 1a “khoang loai bd”. Bén mirc dd
mau duoc thue hién it nhéat trong 3 ngay.

29.4 D6 1a trach nhiém ctia ngwdi phan tich & dadm bao tinh hop 1é cta phwong phap thi
nghiém dbi v&i nhirng chat khéng dwoc thi nghiém.

29.5 D6 chinh xac va sai sb cia phwong phap thé nay phu hop véi quy trinh D 2777-77.

V&i sw cho phép trong muc 1.5 clia quy trinh D 2777-86, d0 chinh xac va sai phu hop
véi cac yéu cau vé nghién clru trong phong thi nghiém cha Hoi déng xét duyét tiéu
chuén D19.

Al

B4 chinh xac masL

T

0y w0 B ma
S cd can mgll

Hinh 1. D& chinh xac lién phong thi nghiém cda clorua dwoc tim thay trong nwéc thir (ion lwa

chon dién cwc)

11
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B3 chinh xac mg/L

S od can mgil

Hinh 2 D6 chinh xac lién phong thi nghiém cla clorua dwoc tim thiy trong hé thdng nuéc

dwoc chon (ion Iwa chon dién cwc)

Bang 1 Xac dinh sai sé (ion lwa chon dién cuc)

Khéi lwong Khéi lwong Sai s6 y nghia théng ké
Thém vao, mg/L Tim thay, mg/L + % (mrc tin cay 95%)
Nwéce thir 1.1 1.03 -6.4 Khéng
10.0 9.94 -0.6 Khéng
150 148.8 -0.8 Khéng
1000 992 -0.8 Khéng
Hé théng nwéc 1.1 1.04 -5.5 Khéng
10.0 10.24 +2.4 Khéng
150 146.0 -2.7 Khéng
1000 991 -0.9 Khéng

30

30.1

30.2

30.2.1

30.2.2

30.2.3

30.3

KIEM TRA CHAT LUONG

Gia tri phan tich theo phwong phap nay duwoc bao ddm chac chan tinh hop 1& va do
chinh xac trong gi¢i han tin cay cla thi nghiém, quy trinh kiém tra chat lwong QC phai
theo cac buéc sau dbi vai viéc xac dinh ham lwong ion Clo:

Hiéu chinh va kiém tra hiéu chinh:

Phan tich v&i it nhat 3 mau chuan chira ndng dd ion Clo dwgc xép vao cac loai co
ndng dd mong mudn trwdc khi phan tich dé hiéu chinh viéc chuan dé hodc dung cu.
Kiém tra viéc chuan d6 hoéc hiéu chinh thiét bi sau khi chuan hoéa bang phan tich néng
dd chudn cua mét trong dwéng cong hiéu chinh chuan néng dé. Sé doc sé vao khoang
4% cuta hiéu chinh chudn. Tiép dén, néng d6 cla gitra gi¢i han chuan vao khoang +
15% cla néng dd da biét.

Néu viéc hiéu chinh khéng dwoc kiém tra, thuc hién hiéu chinh lai chuan do hoac thiét
bi.

Kich thwéc ban dau ctia dung lweng xac dinh trong phong thi nghiém:

12
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30.3.1

30.3.2

30.3.3

30.4

304.1

30.4.2

30.5

30.5.1

30.6

30.6.1

30.6.2

Néu mét phong thi nghiém khéng dwoc thuc hién viéc kiém truwdc, hodc néu cd sy
thay déi chinh trong hé théng do, vi du, qua trinh phan tich mé&i, dung cu do méi, vv...,
viéc xac dinh dd chinh xac va do léch phai thwc hién d& minh gidi kha nang xac dinh
trong phong thi nghiém.

Phan tich bay dung dich chuén I&p lai chuan bj tir Vat liéu Tham chiéu ddc Iap cé ion
Clo néng dd gidi han — trung binh. Tinh co’ ban va héa hoc cta dung dich nén tuwong
dwong dé dung dich sir dung trong méi lién quan nghién ctru chat ché. Méi lan 13p lai
dwoc thwe nhé vao phwong phap phan tich bao gém quy trinh bdo quan va x& ly mau.
Viéc |&p lai cé thé 14y rai rac cac mau.

Tinh dé léch trung binh va dd léch chuén cla bay gia tri va so sanh véi gi¢i han duoc
chap nhan trong muc 14.2, 21.2 va 29.2. Nghién ctu nay nén duwoc thwe hién cho dén
khi phuc héi dwoc gi¢i han trong muc 14.2, 21.2 va 29.2. Néu ndng do khac néng do
dé nghi duwoc st dung, tham khdo quy trinh D 5847 dé biét thém thong tin vé viéc
phan tich thi nghiém F va thi nghiém T trong viéc danh gia kha ndng chap nhan ctia do
léch chuén va dé léch trung binh.

Kiém tra mau trong phong thi nghiém (LCS):

Dé& dam bao thi nghiém thwc hién trong tdm kiém soat, phan tich LCS chira ion Clo cé
ndng dé nam trong gi¢i han-trung binh v&i méi mé& mau hodc 10 mau. Néu cé sb
lwong I&n mau phan tich trong mét mé, phan tich LCS méi 1an sau 10 m3u. LCS phai
thwe hién dwa vao cac buwdc phan tich bao gdm bdo quan va xt ly mau. Két qua LCS
dat dwoc nam trong khodng 15% ctia néng do da biét.

Néu két qua khéng nam trong gi¢i han trén, viéc phan tich mau phai dirng lai cho dén
khi van dé dwoc gidi quyét, va tat cd cac mau phai dwoc phan tich lai, hoac két qua
phai dat dwoc tiéu chudn véi ddu hiéu ching tuan theo quy trinh chuan cia phwong
phap thi nghiém

Phwong phap mau nén:

Phan tich nwéc ther nén trong mdi mé thi nghiém. N6ng do ion Clo tim duwgc trong
mau nén nén nhd hon 0.5 1an gia tri nhd nhét cda hiéu chinh chuan. Néu néng d6 ion
Clo tim dwoc trén mirc nay, thi phan tich mau dirng lai cho dén khi hién twong nhiém
loai trtr, va mau nén dwoc chira la khéng c6 hién twong nhiém béng hoac trén mic
nay, hodc két qua phai dat dwoc tiéu chuan véi dau hiéu chang tuan theo quy trinh
chuén cta phwong phap thi nghiém.

Hién twong xung nhiéu (Matrix Spike-MS)

Dé kiém tra hién twong giao thoa (gay nhiéu) trong cac hé mau dang dworc thi nghiém,
tién hanh kiém tra MS trén it nh4t mét mau tr méi mé bang cach 4n moét thudc do
xubéng mau da biét nébng d6 ion va lay ching dem di phan tich.

Néng dd xung nhiéu céng véi ndng dd ban dau cla ion Cl phai khéng vuwot qué tiéu
chuén hiéu chinh cao. Néng dé trong mau c6 xung nhiéu gap 2 dén 5 lan néng do
phan tich trong mau khéng bi xung nhiéu, hodc 10 dén 50 1an gi¢i han phat hién cla
phwong phap thi nghiém, hoac I&n hon.

13
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30.6.3

30.6.4

30.7

30.7.1

30.7.2

30.7.3

30.8

30.8.1

Tinh phan trdm phuc héi ctia xung nhiéu (P) st dung céng thirc sau:

P = 100{A(Vs + V) — BVs}/CV 3)
Trong do
A = ndng dd phan tich (mg/L) trong mau c6 hién twong xung nhiéu.
B = ndng d6 phan tich (mg/L) trong mau khéng c6 hién twong xung nhiéu.
C = ndng dd (mg/L) phan tich trong dung dich xung nhiéu.
Vs = Thé tich (mL) cGia mau st dung, va
V = thé tich (mL) khi thém chét gay xung nhiéu.

Phan tram phuc hdi ciia xung nhiéu nam trong khoang gi¢i han, dwa vao ndng do
phan tich, co liét ké trong Hwdng dan D 5810, bang 1. Néu phan trdm phuc héi khéng
nam trong gidi han nay, thi hién twong giao thoa khéng ton tai trong mau dwoc lwa
chon cho xung nhiéu. Vé&i diéu kién nay, phai thwc hién mét trong nhirng chinh stra
sau: Hé giao thoa phai dwoc loai bd, tat cd cac mau trong mot mé phai dwgc phan tich
bang thi nghiém khéng cé sw anh hwéng cla giao thoa, hoac két qua phai dat dwoc
tiéu chuan véi dau hiéu ching tuan theo quy trinh chuan ctia phwong phap thi nghiém

Ch thich 9: hé s6 phuc hoi xung nhiéu dwoc chap nhan phy thudc vao ndng do phan
tich cua thanh phan gay giao thoa. Xem Huwéng dan D 5810 dé biét thém thong tin.

Lap lai:

DPé kiém tra dd chinh xac cla phan tich mau, phan tich lai mau ban sao ctia méi mé.
Néu ndng dd cla ion Clo nhé hon ndm lan gi¢i han phat hién ctia phwong phap, thi
gia tri xung nhiéu 1ap lai (MSD) dwoc st dung.

Tinh d6 Iéch chuan cla gia tri I&p lai va so sanh v&i dd chinh xac lién phong trong hé
nghién clru st dung thi nghiém F. Tham khao muc 6.4.4 cia Tiéu chuan D 5847 dé
c6 thém théng tin vé ap dung phwong phap thir F.

Néu két qua vuot qua gidi han do chinh xac, méi mé phai tién hanh phan tich lai hoac
két qua phai dat dwoc tiéu chuan véi dau hiéu ching tuan theo quy trinh chuén cuia
phwong phap thi nghiém.

Nguyén liéu tham chiéu déc lap (IRM):

Trong tién trinh kiém tra chat lwong két qua tao tr phwong phap thi nghiém, viéc phan
tich nguyén liéu tham chiéu doc lap thwc hién trén mau quy dinh trong phong thi
nghiém theo phuwong phap chia tw (it nhat mét trong bdn mau). Néng dd ctia IRM nén
nam trong khoang gi¢i han — trung binh ciia phwong phap dwoc lwa chon. Gia tri dat
dwoc phai ndm trong gi¢i han kiém soat da duwoc thiét 1ap trong phong thi nghiém.

14
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31 CAC TU KHOA
31.1 Phan tich, Clo, dién cwc, chuan do, nwéec.
PHU LUC

X1 LY DO PHUONG PHAP Bl GIAN POAN

X1.1 Phwong phap thir C:

X1.1.1 Phwong phap th&r nay bi gian doan nam 1988. C6 thé tim thiy toan bdé phwong phap
trong Hwéng dan Tiéu chudn ASTM nam 1988, Tap 11.01.

X1.1.2 Phwong phap nay cé thé dwoc ap dung cho nwéc cé chira ham lwong ion Clo cé ndng
do t 0.10 dén 10mg/L.

X1.1.3 Dung dich (S&t amoniac Sunphat va Thdy ngan ..) dwoc cho thém vao mau thi nghiém
dé tao ra ion thyoanic sé& két hop v&i sat dé tao ra Sat thyoanic mau dé. Cwéng do cia
mau, la moét phan thé hién ndng dd ion Clo, dwoc do bang may quang ké véi bwédc
séng 463nm, bang mét thuwong so véi dung dich chuén.

X1.1.4 Phwong phap thtr nay gian doan b&i vi khéng di phong thi nghiém lién két véi nhau
dé dat dwoc dd chinh xac va sai s theo yéu cu trong Tiéu chuéan D 2777.

TOM TAT NHI’NG THAY DOI

(2) Hwéng dan D 5810, Quy trinh D 5847 va E 200 thém phan 2

(2) Muc 5.2 duoc stra la dung nwéc loai |

3) Tai liéu tham khao Quy trinh E 200 phan 18.2 dwoc chinh lai

(4) Thém phan 30.

15
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	1.1 Các phương pháp thí nghiệm này mô tả quy trình xác định hàm lượng ion Clo trong nước, nước thải (Phương pháp thử C) và nước biển. Các phương pháp này gồm 3 phương pháp thử sau:
	1.2 Phương pháp thử A, B, C tuân theo tiêu chuẩn D 2777-77, trong đó chỉ có phương pháp B cũng phù hợp với tiêu chuẩn D 2777-86. Tham khảo phần 14, 21, và 29 để biết thêm thông tin.
	1.3 Tiêu chuẩn này không có mục đích chỉ dẫn cho tất cả các vấn đề bảo hộ, nếu có, được kết hợp với cách sử dụng. Đây là trách nhiệm của người sử dụng tiêu chuẩn này để thành lập các bước thực hành tương ứng an toàn, đúng kỹ thuật và xác định khả năng...
	1.4 Phương pháp thử nhiệt lượng kế đã từng bị gián đoạn, tham khảo Phụ lục X1 về thông tin lịch sử phát triển.

	2 TÀI LIỆU VIỆN DẪN
	2.1 Tiêu chuẩn ASTM:

	3 THUẬT NGỮ
	3.1 Định nghĩa-Các định nghĩa sử dụng trong phương pháp thử này tham khảo trong tiêu chuẩn D 1129 và D 4127.

	4 ý nghĩa và SỬ DỤNG
	4.1 Hàm lượng Ion Sunphát trong nước phải bắt buộc nằm dưới mức quy định, vì thế phải xác định một cách chính xác. Ion Sunphát có tác dụng không tốt đối với hệ thống lò hơi áp suất cao và với thép không gỉ, vì thế thiết bị quan trắc phải có đặc tính c...

	5 ĐỘ TINH KHIẾT CỦA CHẤT THỬ
	5.1 Loại chất thử hóa học được sử dụng trong tất cả các thí nghiệm. Nếu không có chỉ dẫn, chất thử là tất cả các loại phù hợp với các điều kiện kỹ thuật của Hội đồng thẩm định về Phân tích chất thử của Hội đồng Hóa học Mỹ. Nếu loại khác được sử dụng, ...
	5.2 Độ tinh khiết của nước – Nếu không có sự chỉ dẫn, yêu cầu đối với nước sẽ được hiểu theo nghĩa nước thử đáp ứng đặc tính kỹ thuật của tiêu chuẩn D1193, Loại I. Nếu loại nước thử khác có thể được sử dụng, đầu tiên phải xác minh được nước có độ tinh...

	6 MẪU THÍ NGHIỆM
	6.1 Mẫu được chọn theo Quy trình tiêu chuẩn D 1066 và D 3370

	7 PHẠM VI ÁP DỤNG
	7.1 Phương pháp này có thể sử dụng để xác định hàm lượng ion clo trong nước, chứng minh không có sự giao thoa (xem phần 9).
	7.2 Mặc dù không quy định trong báo cáo nghiên cứu, hướng dẫn độ chính xác được giả thiết đạt được khi dùng nước thử loại II. Đây là trách nhiệm của người phân tích để đảm bảo tính hợp lệ của phương pháp thí nghiệm đối với hệ không được thử.
	7.3 Phương pháp thí nghiệm này đúng với nồng độ ion Cl- nằm trong khoảng 8.0 đến 205mg/L.

	8 TÓM TẮT PHƯƠNG PHÁP THÍ NGHIỆM
	8.1 Làm loãng dung dịch Natri Thủy ngân bằng cách thêm một lượng axits có chứa điphenylcarbazone-bromphenol chất chỉ thị màu xanh. Điểm cuối của thang chuẩn độ có màu xanh-tím với hợp chất điphenylcarbazone thủy ngân.

	9 Giao thoa
	9.1 Các anion và cation tìm thấy trong nước nhìn chung không có giao thoa. Kẽm, chì niken, và ion chứa sắt và chất tạo màu ảnh hưởng tới dung dịch và điểm màu cuối, nhưng không làm giảm độ chính xác của thanh chuẩn khi nồng độ cao hơn 100mg/l. Đồng đư...

	10 DỤNG CỤ VÀ THIẾT BỊ
	10.1 Ông đong loại nhỏ – dung tích 1 hoặc 5 ml, với khoảng cách mỗi vạch 0.01ml.

	11 CHẤT THỬ VÀ VẬT LIỆU
	11.1 Ôxy già, Hydro peroxit (30% H2O2)
	11.2 Dung dịch Hydroquinon (10g/L), Hòa tan 1g hydroquinon sạch và nước và pha loanh thành 100mL.
	11.3 Dung dịch Natri Thủy ngân, chuẩn (0.025N)- Hòa tan 4.2830 g Natri thủy ngân (Hg(NO3)2.H2O) vào 50mL nước với 0.5mL axít (HNO3, khối lượng riêng 1.42). Pha loãng dung dịch Hg(NO3)2 với nước thành 1L. Lọc nếu cần thiết, và chuẩn hóa dung dịch NaCl ...
	11.4 Dung dịch chỉ thị – Pha loãng 0.5g tinh thể điphenylcarbazone và 0.05 g bromphenol màu xanh vào 75ml rượu ethyl (95%), pha thành 100mL với rượu. Đựng trong bình màu nâu, và bỏ đi sau 6 tháng
	11.5 Axít Nitric (3+997): trộn axit Nitric (HNO3, khối lượng riêng 1.42) và nước theo tỷ lệ thể tích 3:997.
	11.6 Giấy chỉ thị độ pH, loại có phạm vi sử dụng lớn, có độ pH từ 1 đến 11.
	11.7 Dung dịch Natri Clorua, chuẩn (0.25N), sấy khô khoảng vài g NaCl ở nhiệt độ 6000C trong 1h. Hòa tan 1.4613g muối khô và nước, pha loãng thành 1 L ở nhiệt độ 250C trong bình chia vạch thể tích.
	11.8 Dung dich Natri Hydroxit (10g/L): hòa tan 10g NaOH và nước và pha loãng thành 1L.

	12 TRìNH TỰ
	12.1 Lấy một thể tích mẫu sao cho trong đó chứa không nhiều hơn 20mg ion Clo, pha mẫu với nước thành gần 50mL. Xác định chỉ số nồng độ nền trong 50mL nước không chứa Clo, áp dụng quy trình như sau đối với mẫu này:
	12.2 Thêm 5 đến 10 giọt dung dịch chỉ thị, lắc hoặc khuấy bình. Nếu chuyển màu thành xanh-tím hoặc đỏ, thêm HNO3 (3+997) đến khi chuyển sang màu vàng. Thêm 1mL axits dư. Nếu có màu vàng hoặc màu cam xuất hiện ngay sau khi thêm chỉ thị, thì thêm dung d...
	12.3 Chuẩn độ dung dịch và mẫu nền bằng 0.025N Hg(NO3)2 cho đến khi có màu xanh-tím, được quan sát bằng việc chiếu ánh sáng liên tục trong dung dịch. Ghi lại thể tích dung dịch Hg(NO3)2 theo mL  trong mỗi trường hợp.
	12.4 Nếu ion Clo có nồng độ nhỏ hơn 100mg/L, và vắng mặt sắt, sử dụng Alphazurine làm chỉ thị màu, và thêm axits như trình bày trong 12.2 nhưng đến độ pH bằng 3 khi nhận biết bằng chỉ thị giấy pH. Chuẩn độ như trình bày trong mục 12.3 nhưng đến điểm c...
	12.5 Nếu Clo có nồng độ lớn hơn 100mg/L, vắng mặt sắt, thêm 2mL dung dịch Hydroquinon sạch và thực hiện theo quy trình mô tả trong mục 12.2 và 12.3.
	12.6 Nếu có mặt ion sắt. có hoặc có không mặt ion Clo, đều sử dụng một lượng mẫu sao cho nó chứa không lớn hơn 2.5mg ion sắt hoặc ion Cl+ Fe. Thêm 2mL dung dịch Hydroquinon sạch, tiếp tục thực hiện quy trình theo 12.2. và 12.3.
	12.7 Nếu có mặt ion Sunphat, thêm 0.5mL H2O2 vào 50mL mẫu đựng bình hình nón (đáy rộng) và lắc trong 1 phút, sau đó tiếp tục thực hiện quy trình theo 12.2. và 12.3.

	13 tính toán
	13.1 Tính nồng độ Clo, mg/L, trong mẫu ban đầu theo công thức:

	14 ĐỘ CHÍNH XÁC VÀ SAI SỐ
	14.1 Độ chính xác, tính theo công thức sau:
	14.2 Sai số - tổng hàm lượng ion Clo phục hồi tính như sau
	14.3 Thông tin trong mục 14.1 và 14.2 nhận được từ thí nghiệm luân phiên của 5 phòng thí nghiệm, gồm bảy thao tác. Do không có chỉ dẫn cụ thể trong báo cáo thí nghiệm, hỗn hợp được giả thiết là nước thử loại II. Trong bảy dãy dữ liệu trình bày trong q...
	14.4 Đó là trách nhiệm của người phân tích để đảm bảo tính hợp lệ của phương pháp thí nghiệm đối với những hệ mẫu không được thí nghiệm.
	14.5 Độ chính xác và sai số của phương pháp thử này phù hợp với quy trình D 2777-77. Với sự cho phép trong mục 1.5 của quy trình D 2777-86, độ chính xác và sai số phù hợp với các yêu cầu về nghiên cứu trong phòng thí nghiệm của Hội đồng xét duyệt tiêu...

	15 PHẠM VI ÁP DỤNG
	15.1 Phương pháp thử này là phương pháp đầu tiên quy định áp dụng cho nước chứa hàm lượng ion Clo bằng hoặc lớn hơn 5mg/L, và khi có độ giao thoa (sự gây nhiễu) về màu hoặc nồng độ cao của ion kim loại nặng mà Phương pháp thử A không thực hiện được.
	15.2 Vì không có chỉ định trong báo cáo thí nghiệm, độ chính xác và sai số được giả thiết đạt được khi sử dụng nước thử loại II. Đó là trách nhiệm của người phân tích để đảm bảo tính hợp lệ của phương pháp thí nghiệm đối với những chất không được kiểm...

	16 TÓM TẮT PHƯƠNG PHÁP THỬ
	16.1 Nước hiệu chỉnh có độ pH gần 8.3 được chuẩn độ bằng dung dịch Bạc Nitrat có chứa chỉ thị K2CrO4. Điểm cuối được quy định bởi độ ổn định màu đỏ-gạch của bạc Clo.

	17 Giao thoa
	17.1 Brom, Iot, và Sunphat được chuẩn độ theo Clo. Orthophotphat và Polyphotphat gây giao thoa nếu có nồng độ lần lượt lớn hơn 250 và 25mg/L. Sunfite có màu gây khó chịu hoặc màu đục bị loại bỏ. Hợp chất kết tủa ở môi trường pH 8.3 có thể gây sai số d...

	18 CHẤT THỬ
	18.1 Oxi già (30%) (H2O2)
	18.2 Dung dịch chỉ thị Phenolphthalein (10g/L) chuẩn bị theo quy trình E 200.
	18.3 Dung dịch chỉ thị K2CrO4: hòa tan 50g K2CrO4 vào 100mL nước, thêm Bạc Nitrat (AgNO3) cho đến khi chất kết tủa màu phớt đỏ hình thành. Bảo quản dung dịch tránh ánh sáng ít nhất 24 giờ sau khi thêm AgNO3. Sau lọc chất kết tủa, pha loãng với nước th...
	18.4 Dung dịch chuẩn, Bạc nitrat (0.025N)- nghiền khoảng 5g Bạc Nitrat tinh thể và sấy khô đến nhiệt độ không đổi ở 400C. Hòa tan 4.2473g đã nghiền, đã sấy khô vào nước và pha loãng thành 1L. Chuẩn hóa bằng dung dịch NaCl, theo quy trình trong phần 19.
	18.5 Dung dịch chuẩn, NaCl (0.025N) chuẩn bị như trình bày trong mục 11.7.
	18.6 Dung dịch NaOH (10g/L) Chuẩn bị như trình bày trong mục 11.8.
	18.7 Axit Sunphuric (1+19), thận trọng thêm một thể tích axit H2SO4, khối lượng riêng 1.84) vào 19 thể tích nước và trộn đều.

	19 TRÌNH TỰ
	19.1 Đổ 50mL, hoặc ít hơn, mẫu có chứa không lớn hơn 20 hoặc 0.25mg ion Clo vào hộp chứa bằng sứ (xem chú thích 6). Nếu có mặt ion Sunfite, thêm 0.5mL oxi già (H2O2) vào mẫu, trộn đều, và giữ  trong 1 phút. Pha loãng thành 50mL với nước, nếu cần. Điều...
	19.2 Thêm khoảng 1.0mL K2CrO4 vào và lắc đều. Thêm dung dịch AgNO3 chuẩn thành từng giọt từ ống đong buret 25mL vào cho đến khi có màu đỏ-gạch (hoặc màu hồng). Có thể nhìn xuyên qua mẫu khi rọi ánh sáng màu vàng hoặc nhìn qua kính màu vàng.
	19.3 Lặp lại các thao tác từ 19.1 và 19.2, sử dụng đúng một nửa lượng mẫu ban đầu, pha loãng với nước thành 50mL.
	19.4 Nếu thể tích chuẩn độ dùng trong 19.2 bằng nửa thể tích dùng trong 19.1, thực hiện tính toán. Nếu không, khi có sự giao thoa (gây nhiễu) đáng kể phải thực hiện phép bù trừ, hoặc sử dụng phương pháp khác.

	20 Tính toán
	20.1 Nồng độ ion Clo trong mẫu ban đầu tính theo công thức:

	21 ĐỘ CHÍNH XÁC VÀ SAI SỐ
	21.1 Độ chính xác, tính theo công thức sau:
	21.2 Sai số- tổng hàm lượng ion Clo phục hồi tính như sau
	21.3 Thông tin trong mục 21.2 nhận được từ thí nghiệm luân phiên của 6 phòng thí nghiệm, gồm 10 thao tác. Do không có chỉ dẫn cụ thể trong báo cáo thí nghiệm, hỗn hợp được giả thiết là nước thử loại II. Trong bảy dãy dữ liệu trình bày trong quy trình ...
	21.4 Đó là trách nhiệm của  người phân tích để đảm bảo tính hợp lệ của phương pháp thí nghiệm đối với những hệ không được thí  nghiệm.

	22 PHẠM VI ÁP DỤNG
	22.1 Đây là phương pháp thí nghiệm được áp dụng để xác định hàm lượng ion Clo trong nước tự nhiên, nước uống và nước thải.
	22.2 Mẫu chứa 2 đến 1000mg/L ion Clo có thể được phân tích bằng thí nghiệm này. Giới hạn nồng độ có thể tăng bằng cách pha loãng mẫu tương ứng ban đầu trước khi điều chỉnh độ bền ion.
	22.3 Độ chính xác và sai số đạt được khi sử dụng nước thử và hỗn hợp nước lựa chọn từ nước tự nhiên và nước thải. Đó là trách nhiệm của người phân tích để đảm bảo tính hợp lệ của phương pháp thí nghiệm đối với những chất không được kiểm tra.

	23 Tóm tẮt phương pháp thí nghiỆm
	23.1 Hàm lượng ion Clo đo được bằng cách sử dụng điện cực ion hóa chọn lựa Clo trong mối liên kết nối kép, điện cực tham chiếu loại bạc. Bộ phận đọc độ pH bằng độ điện kế có thang chia theo mV, hoặc một điện kế chọn ion có thang đọc nồng độ trực tiếp ...
	23.2 Điện cực được hiệu chỉnh trong dung dịch có ion Clo, và nồng độ chưa biết được xác định, Mẫu thí nghiệm và mẫu tiêu chuẩn nên có cùng nhiệt độ.
	23.3 Mẫu chuẩn và mẫu thí nghiệm được pha loãng bằng chất điều chỉnh độ bền ion để hạn chế hiện tượng giao thoa có thể như ammonia, Brom, Iot, Sunfine.

	24 Giao thoa
	24.1 Không có hiện tượng giao thoa nếu nồng độ của Sunfide ( 500mg/L; Brom, Iot ( 1000mg/L, gấp 100 lần của muối/Clo , ammonia ( 1000mg/L.

	25 ChẤt thỬ
	25.1 Điện kế đo pH, với thang chia mV. Phương pháp này cũng phù hợp sử dụng điện kế ion hóa lựa chọn.
	25.2 Điện cực ion hoa lựa chọn Clo, có màng khử nhạy Bạc Clorua. Không phải tất cả các điện cực ion hóa lựa chọn đều thích hợp cho phương pháp này, vì bộ điều chỉnh độ bền ion không thích hợp với một số màng. Đặc biệt, màng bạc Clorua/Bạc Sunfide là  ...
	25.3 Điện cực tham chiếu khớp nối kép, loại bạc, chuẩn bị dung dịch theo mục 26.4 khi tráng dung dịch bạc phía ngoài.
	25.4 Máy trộn, que trộn từ, với thanh trộn bọc nhựa TFE-fluorocacbon.

	26 chẤt thỬ
	26.1 Chất điều chỉnh độ bền ion Clo (CISA), Hòa tan 15.1g NaBr vào 800mL nước. Thêm 75mL axit HNO3 (khối lượng riêng 1.42). Khuấy thật mạnh. Pha loãng với nước thành 1L dung dịch. Bảo quản CISA trong bình thủy tinh hoặc bình polythylene.
	26.1.1 Cảnh báo: NaBr bị oxi hóa mạnh nên phải được giữ kín. Cũng nên chú thích rằng việc chuẩn bị và hòa CISA nên được thực hiện ở khu vực thông gió tốt, có nắp đậy.

	26.2 Dung dịch Clo, dự trữ (1000mg/L) hòa tan 1.648g NaCl (đã sấy khô trong 1h ở nhiệt độ 6000C), và nước trong bình có chia vạch thể tích và pha loãng thành 1L dung dịch.
	26.3 Dung dịch Clo, chuẩn (100, 10, và 1mg/L) Dùng pipet thể tích, lấy 100, 10 và 1mL từ dung dịch dự trữ vào bình thể tích có dung tích 1L và pha loàng với nước thành 1L dung dịch mới.
	26.4 Dung dịch tráng ngoài điện cực tham chiếu khớp nối kép: Pha loãng 1 thể tích CISA với 1 thể tích nước.

	27 hiỆu chỈnh
	27.1 Trộn dung dịch Clo chuẩn nồng độ 1000mg/L và chất thử CISA với thể tích tương đương nhau. Thực hiện tương tự với 3 dung dịch chuẩn khác.
	27.2 Trộn nước và chất thử CISA theo tỷ lệ thể tích bằng nhau.
	27.3 Đặt điện cực vào dung dịch trong 27.2, khuấy mạnh, đợi 3 đến 5 phút, đọc số đọc mV. Dung dịch này không cho thêm Clo, và số đọc không thực sự ổn định.
	27.4 Lau thật sạch điện cực, đặt vào hỗn hợp 1mgCl-/L-CISA và khuấy mạnh. Đợi 1 đến 2 phút và đọc kết quả.
	27.4.1 Nếu số đọc trong mục 27.3 và 27.4 thấp hơn 15mV, thì có hiện tượng nhiễm Cl vào nước thử gây ảnh hưởng nhỏ tới kết quả, và chất thử tinh khiết không đạt được.

	27.5 Lau sạch điện cực, đặt vào hỗn hợp 10mgCl-/L-CISA và khuấy mạnh, Đợi 1 đến 2 phút và đọc kết quả
	27.6 Thực hiện lại bước 27.5 với hỗn hợp 100 và 1000mgCl-/L-CISA
	27.7 Chuẩn bị vẽ đường cong hiệu chỉnh, trên đồ thị bán loga. Một trục là số đọc, trục còn lại là nồng độ của mỗi dung dịch sử dụng. Chú thích rằng thể tích đúng có chứa trong đường cong hiệu chỉnh, vì thế mẫu được phân tích theo phần 28 có thể đọc mộ...

	28 TRÌNH TỰ
	28.1 Trộn mẫu và chất thử CISA theo tỷ lệ thể tích bằng nhau, khuấy đều trong 1 đến 2 phút.
	28.2 Lắp điện cực, đợi 1 đến 2 phút, ghi số đọc
	28.3 Đọc nồng độ ion Clo của mẫu trực tiếp trên đường cong hiệu chỉnh, mg/L.

	29 ĐỘ CHÍNH XÁC VÀ SAI SỐ
	29.1 Độ chính xác: Độ chính xác tổng và độ chính xác từng thành phần, với giới hạn thiết kế, dao động theo số lượng thí nghiệm, xem hình 1, đối với nước thử, và hình 2 đối với hệ thống nước được chọn. Hệ thống này bao gồm nước tự nhiên và nước thải.
	29.2 Sai số: Phục hồi tổng lượng Clo đã biết từ nước thử và hệ thống nước được chọn được trình bày trong bảng 1.
	29.3 Thông tin trong bảng 1 tập hợp từ thí nghiệm luân phiên của 5 phòng thí nghiệm, bao gồm 7 thao tác. Trong bảy dãy dữ liệu trình bày trong quy trình D 2777, không có số liệu nào bi loại bỏ, cũng không có điểm nào xác định là “khoảng loại bỏ”. Bốn ...
	29.4 Đó là trách nhiệm của người phân tích để đảm bảo tính hợp lệ của phương pháp thí nghiệm đối với những chất không được thí nghiệm.
	29.5 Độ chính xác và sai số của phương pháp thử này phù hợp với quy trình D 2777-77. Với sự cho phép trong mục 1.5 của quy trình D 2777-86, độ chính xác và sai phù hợp với các yêu cầu về nghiên cứu trong phòng thí nghiệm của Hội đồng xét duyệt tiêu ch...

	30 kiỂm tra chẤt lưỢng
	30.1 Giá trị phân tích theo phương pháp này được bảo đảm chắc chắn tính hợp lệ và độ chính xác trong giới hạn tin cậy của thí nghiệm, quy trình kiểm tra chất lượng QC phải theo các bước sau đối với việc xác định hàm lượng ion Clo:
	30.2 Hiệu chỉnh và kiểm tra hiệu chỉnh:
	30.2.1 Phân tích với ít nhất 3 mẫu chuẩn chứa nồng độ ion Clo được xếp vào các loại có nồng độ mong muốn trước khi phân tích để hiệu chỉnh việc chuẩn độ hoặc dụng cụ.
	30.2.2 Kiểm tra việc chuẩn độ hoặc hiệu chỉnh thiết bị sau khi chuẩn hóa bằng phân tích nồng độ chuẩn của một trong đường cong hiệu chỉnh chuẩn nồng độ. Số đọc sẽ vào khoảng 4% của hiệu chỉnh chuẩn. Tiếp đến, nồng độ của giữa giới hạn chuẩn vào khoảng...
	30.2.3 Nếu việc hiệu chỉnh không được kiểm tra, thực hiện hiệu chỉnh lại chuẩn độ hoặc thiết bị.

	30.3 Kích thước ban đầu của dung lượng xác định trong phòng thí nghiệm:
	30.3.1 Nếu một phòng thí nghiệm không được thực hiện việc kiểm trước, hoặc nếu có sự thay đổi chính trong hệ thống đo, ví dụ, quá trình phân tích mới, dụng cụ đo mới, vv..., việc xác định độ chính xác và độ lệch phải thực hiện để minh giải khả năng xá...
	30.3.2 Phân tích bảy dung dịch chuẩn lặp lại chuẩn bị từ Vật liệu Tham chiếu độc lập có ion Clo nồng độ giới hạn – trung bình. Tính cơ bản và hóa học của dung dịch nên tương đương để dung dịch sử dụng trong mối liên quan nghiên cứu chặt chẽ. Mỗi lần l...
	30.3.3 Tính độ lệch trung bình và độ lệch chuẩn của bảy giá trị và so sánh với giới hạn được chấp nhận trong mục 14.2, 21.2 và 29.2. Nghiên cứu này nên được thực hiện cho đến khi phục hồi được giới hạn trong mục 14.2, 21.2 và 29.2. Nếu nồng độ khác nồ...

	30.4 Kiểm tra mẫu trong phòng thí nghiệm (LCS):
	30.4.1 Để đảm bảo thí nghiệm thực hiện trong tầm kiểm soát, phân tích LCS chứa ion Clo có nồng độ nằm trong giới hạn-trung bình với mỗi mẻ mẫu hoặc 10 mẫu. Nếu có số lượng lớn mẫu phân tích trong một mẻ, phân tích LCS mỗi lần sau 10 mẫu. LCS phải thực...
	30.4.2 Nếu kết quả không nằm trong giới hạn trên, việc phân tích mẫu phải dừng lại cho đến khi vấn đề được giải quyết, và tất cả các mẫu phải được phân tích lại, hoặc kết quả phải đạt được tiêu chuẩn với dấu hiệu chúng tuân theo quy trình chuẩn của ph...

	30.5 Phương pháp mẫu nền:
	30.5.1 Phân tích nước thử nền trong mỗi mẻ thí nghiệm. Nồng độ ion Clo tìm được trong mẫu nền nên nhỏ hơn 0.5 lần giá trị nhỏ nhất của hiệu chỉnh chuẩn. Nếu nồng độ ion Clo tìm được trên mức này, thì phân tích mẫu dừng lại cho đến khi hiện tượng nhiễm...

	30.6 Hiện tượng xung nhiễu (Matrix Spike-MS)
	30.6.1 Để kiểm tra hiện tượng giao thoa (gây nhiễu) trong các hệ mẫu đang được thí nghiệm, tiến hành kiểm tra MS trên ít nhất một mẫu từ mỗi mẻ bằng cách ấn một thước đo xuống mẫu đã biết nồng độ ion và lấy chúng đem đi phân tích.
	30.6.2 Nồng độ xung nhiễu cộng với nồng độ ban đầu của ion Cl phải không vượt quá tiêu chuẩn hiệu chỉnh cao. Nồng độ trong mẫu có xung nhiễu gấp 2 đến 5 lần nồng độ phân tích trong mẫu không bị xung nhiễu, hoặc 10 đến 50 lần giới hạn phát hiện của phư...
	30.6.3 Tính phần trăm phục hồi của xung nhiễu (P) sử dụng công thức sau:
	30.6.4 Phần trăm phục hồi của xung nhiễu nằm trong khoảng giới hạn, dựa vào nồng độ phân tích, có liệt kê trong Hướng dẫn D 5810, bảng 1. Nếu phần trăm phục  hồi không nằm trong giới hạn này, thì hiện tượng giao thoa không tồn tại trong mẫu được lựa c...

	30.7 Lặp lại:
	30.7.1 Để kiểm tra độ chính xác của phân tích mẫu, phân tích lại mẫu bản sao của mỗi mẻ. Nếu nồng độ của ion Clo nhỏ hơn năm lần giới hạn phát hiện của phương pháp, thì giá trị xung nhiễu lặp lại (MSD) được sử dụng.
	30.7.2 Tính độ lệch chuẩn của giá trị lặp lại và so sánh với độ chính xác liên phòng trong hệ nghiên cứu sử dụng thí  nghiệm F. Tham khảo mục 6.4.4 của Tiêu chuẩn D 5847 để có thêm thông tin về áp dụng phương pháp thử F.
	30.7.3 Nếu kết quả vượt quá giới hạn độ chính xác, mỗi mẻ phải tiến hành phân tích lại hoặc kết quả phải đạt được tiêu chuẩn với dấu hiệu chúng tuân theo quy trình chuẩn của phương pháp thí nghiệm.

	30.8 Nguyên liệu tham chiếu độc lập (IRM):
	30.8.1 Trong tiến trình kiểm tra chất lượng kết quả tạo từ phương pháp thí nghiệm, việc phân tích nguyên liệu tham chiếu độc lập thực hiện trên mẫu quy định trong phòng thí nghiệm theo phương pháp chia tư (ít nhất một trong bốn mẫu). Nồng độ của IRM n...


	31  CÁC TỪ KHOÁ
	31.1 Phân tích, Clo, điện cực, chuẩn độ, nước.

	X1 Lý do phương pháp bỊ gián đoẠn
	X1.1 Phương pháp thử C:
	X1.1.1 Phương pháp thử này bị gián đoạn năm 1988. Có thể tìm thấy toàn bộ phương pháp trong Hướng dẫn Tiêu chuẩn ASTM  năm 1988, Tập 11.01.
	X1.1.2 Phương pháp này có thể được áp dụng cho nước có chứa hàm lượng ion Clo có nồng độ từ 0.10 đến 10mg/L.
	X1.1.3 Dung dịch (Sắt amoniac Sunphat và Thủy ngân ..) được cho thêm vào mẫu thí nghiệm để tạo ra ion thyoanic sẽ kết hợp với sắt để tạo ra Sắt thyoanic màu đỏ. Cường độ của màu, là một phần thể hiện nồng độ ion Clo, được đo bằng máy quang kế với bước...
	X1.1.4 Phương pháp thử này gián đoạn bởi vì không đủ phòng thí nghiệm liên kết với nhau để đạt được độ chính xác và sai số theo yêu cầu trong Tiêu chuẩn D 2777.



