TIEU CHUAN QUOC GIA
TCVN 6225-3:2011

ISO 7393-3:1990
CHAT LUONG NUOC - XAC BINH CLO T DO VA CLO TONG SO
PHAN 3: PHUONG PHAP CHUAN BO 10T XAC BINH CLO TONG SO
Water quality - Determination of free chlorine and total chlorine
Part three: lodometric titration method for the determination of total chlorine

L&i n6i dau

TCVN 6225-3:2011 thay thé TCVN 6225-3:1996 (ISO 7393-3:1986).

TCVN 6225-3:2011 hoan toan twong dwong v&i ISO 7393-3:1990.

TQVN 6225-3:2011 do Téng cuc Moi trwdng bién soan, Bo Tai nguyén va Méi truong aé nghi,
Tong cuc Tiéu chuan Do lvdng Chat Ilwgng tham dinh, B6 Khoa hoc va Cong nghé cong bo.

CHAT LUQNG NU'O'C - XAC BINH CLO TU DO VA CLO TONG SO
PHAN 3: PHUONG PHAP CHUAN PO IOT XAC BINH CLO TONG SO
Water quality - Determination of free chlorine and total chlorine
Part three: lodometric titration method for the determination of total chlorine
1. Pham vi ap dung
Phan tiéu chudn nay qui dinh phwong phap chuén dé iot dé xac dinh clo tdng sb trong nuwéc

Phwong phap nay ap dung dé xac dinh nong d6 clo (Cl), tv 0,01 mmol/l &én 0,21 mmol/ (0,71
mg/l dén 15 mg/l)

C6 nhiéu chét can tré viéc xac dinh (xem diéu 10).

Phu luc B qui dinh phwong phap chuén dd tryc tiép. Phwong phap nay thwong duwoc dung dé
xac dinh ndng dé clo I&n hon 7 pymol/l (0,5 mg/l) trong nwéc udng da xur ly.

2. Tai liéu vién dan

Céc tai liéu vién dan sau la rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuan nay. D6i véi cac tai liéu vién
dan ghi nam cong bo thi ap dung phién bén,ducyc néu. Boi voi cac tai liéu vién dan khong ghi
nam cong bo thi ap dung phién ban méi nhat bao gom ca cac stra doi, bo sung (néu co).

TCVN 6663-1:2002 (ISO 5667-1:1980) Chét lwgng nwéc - Lay mau - Phan 1: Hwong dan lap
chuwong trinh lay mau.

TCVN 5992:1995 (ISO 5667-2:1982), Chét Ivong nwéc - Ly mau - Phan 2 : Hwéng déan ky thuat
lay mau.

3. Thuat ngi¥ va dinh nghia (xem bang 1)

Trong tiéu chudn nay ap dung cac thuat ngir sau:

3.1. Clo tw do: Clo ton tai dwéng dang axit hypocloric, hodc ion hypoclorit, clo nguyén té hoa tan
3.2. Clo lién két: Phan cua clo tdng sb tén tai dwdi dang cac cloramin va cloramin hivu co

3.3. Clo téng s6: Clo t6n tai dwdi dang clo tw do hoéc clo lién két hodc ca hai.



3.4. Cac cloramin: Nhirng dan xuét clia amoniac khi thé mét, hai hodc ba nguyén t& hydro bang
nguyén (V3 clo (mqnocloramin NH,CI, dicloramin NHCI,, va tricloramin hoac nito triclorua NCl;) va
tat ca cac dan xuat clo héa ctia cac hop chat hiru co chira nito.

Bang 1 - Thuat ngir va tir déng nghia ctia cac hop chat trong dung dich

Thuat ngiv Tl ddng nghia Hop chét
Clo tw do Clo tw do Clo ty do hoat déng Clo nguyén tb
Clo ty do tiém nang axit hypocloric

Clo nguyén tb,

X ] . ) axit hypocloric,
Clo tong s6 Clo dw tong so
hypoclorit

cac cloramin

4. Nguyén tac

Clo téng sé‘phén tng Vvoi kali iodua trong dung dich axit dé giai phong iot tw do. lot vtra sinh ra bi
khir ngay bang dung dich chuan thiosunfat da biet, da duoc thém vao dung dich. Chuan do
lwgng thiosunfat chwa phan rng bang dung dich chuan kali iodat.

5. Thudc thir

Trong phan tich chi dung céac thubc thi tinh khiét phan tich va nwéc qui dinh & 5.1.
5.1. Nwérc, khdng chiva clo va cac chat khiy

Nwéc cat va nwéc da loai khoang can dwoc kiém tra chat lwong nhw sau:

Dung hai binh nén dung tich 250 ml, khéng cé cac chat khtr clo (xem digu 6), cho vao theo the tw
sau:

a) Binh th(r nhat: 100 ml nuéc can kiém tra, khodng 1 g kali iodua (5.2), 2 ml axit photphoric (5.3)
va 1 ml dung dich ho tinh bét (5.6);

b) Binh thi hai: 100 ml nwéc can kiém tra, khoang 1 g kali iodua (5.2), 2 ml axit photphoric (5.3)
va 1 ml dung dich ho tinh bt (5.6). Thém 10 giot dung dich natri hypoclorit 0,1 g/l (thu dwoc bang
cach pha loang dung dich natri hypoclorit mua & thi trwo'ng va xac dinh néng dé theo phwong
phap iot).

Néu nuwéc “khdng clo” thi binh thir nhat sé khdng cé mau. Binh th hai c6 mau xanh nhat.

Néu nuwéc cat hoac nwoc da loai khoang co chét lwgng khong nhw mong muédn thi phai clo hoa
roi sau mét thi gian tién hanh loai clo va dem nwéc kieém tra chat lwgng.

Quy trinh clo hoa va loai clo néu & Phu luc A.

5.2. Kali iodua (KI) tinh thé.

5.3. Axit photphoric, dung dich ¢(H3;PO,4) ~ 0,87 mol/l.

Hoa tan 64 ml axit phosphoric (p = 1,69 g/ml) lam lanh va pha thanh 1000ml.
5.4. Kali iodat, dung dich chuan so sanh, ¢(1/6 KIOz) = 10 mmol/l.

Can, chinh xac dén miligam, khoang 0,360 g kali iodat kho. Hoa tan b&ng nwéc trong binh dinh
mcrc dung tich 1000 ml, thém nwéc dén vach va lac déu.

5.5. Natri thiosunfat, dung dich chuén thé tich, c¢(Na,S,03.5H,0) ~ 10 mmol/l.
5.5.1. Chuan bj dung dich

Hoa tan 2,48 g natri thiosunfat vao khoang 250 ml nwéc trong binh dinh mirc 1000 ml. Thém
nwéc den vach va lac déu.




5.5.2. Chuan héa
Chuén héa dung dich hang ngay, hodc ngay trwdc khi dung nhw sau:

L4y 200 ml nwéc (5.1) vao mot binh nén 500 ml. Thém khoang 1 g kali iodua (5.2) va sau d6
dung pipet lay chinh x&c 10,0 ml dung dich natri thiosufat (5.5.1) can chuén hoa, thém 2 ml axit
photphoric (5.3) va 1 ml hé tinh bot (5.6). Chuan d6 ngay bang dung dich chuén so sanh kali
iotdat (5.4) dén khi xuat hién mau xanh bén it nhat 30 s. Ghi sb thé tich dung dich iodat tiéu tén.

Tinh n6ng do, ¢4, tinh theo milimol trén lit, ca dung dich natri thiosunfat theo cong thirc
_he
4
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Trong do:

¢, la néng d6, ctia dung dich chuén kali iodat [c(1/6 KIO3) = 10 mmol/l], tinh b&ng milimol trén lit.
V; 1a thé tich, cia dung dich natri thiosunfat dwoc diing dé chuén hoa (5.5.1) (V; = 10 ml); tinh
bang mililit;

V, 14 thé tich, clia dung dich chudn kali iodat st dung trong chuén d, tinh bang mililit.

5.6. Tinh bdt, dung dich 5 g/I, hodc chét chi thj twong tw mua trén thj trwong.

6. Thiét bi, dung cu

Dung cu thi nghiém théng thuwdng va

Buret, c6 dau mut nhd, c& 30 giot/ml, do dwoc dén 25 ml, chia d6 dén 0,05 ml

CHU Y KHI CHUAN B| DUNG CU THUY TINH

Dung cu thiy tinh “khéng clo” (nghta la sach céac chét khi clo) dugc chuén bi bang cach nap day
dung dich natri hypoclorit 0,1 g/l, sau 1 h, trang sach bang nwéc cat sau d6 bang nwéc “khéng
clo”.

7. LAy mau va bao quan mau

Xem TCVN 6663-1 (ISO 5667-1) va TCVN 5992 (ISO 5667-2).
8. Cach tién hanh

8.1. Phan mau thir

Tién hanh xac dinh ngay sau khi ldy mau. Hét st tranh lac mau, tranh dé mau tiép xtc véi anh
sang, bi két tia va lam néng.

Lay phan mAu thir khong qua 200 ml va chira khong nhiéu hon 0,21 mmol/l (15 mg/l) clo téng sb.
Néu nong do clo tong so dy kién vt qua gia tri vira néu thi pha lodng mau bang nwéc (5.1) va
lay phan mau thér nhé hon 200 ml.

8.2. Xac dinh

Cho phan mau thi (8.1) vao binh nén 500 ml. Dung pipét thém 10,0 ml (V) dung dich chuén
natrithiosunfat (5.5) va sau do thém theo the tw: khoang 1 g kali iodua (5.2), 2 ml axit photphoric
(5.3) va 1 ml dung dich ho tinh bt (5.6).

CHU Y: Thir tw thubc thir phéi dwoc tuan thi nghiém ngat néu khong co thé xay ra sw chuyén
d6i khéng dung ctia hypoclorit véi thiosunfat.

Chuén d6 ngay bang dung dich chuén kali iodat (5.4) dén khi xuat hién mau xanh bén it nhat
trong 30 s. Ghi thé tich iodat tiéu ton (V3).

9. Biéu thj két qua
9.1. Tinh toan



Nong db clo tdng sb, ¢(Cl,), tinh bang milimol trén lit, theo cong thirc:
Ve —Vie,

e(Cl) ==
0

Trong do6:

¢1 1a ndng do thuc té, ctia dung dich chuan natri thiosunfat (5.5), tinh bang milimol trén lit;

¢, dwoc ghi & 5.5.2;

V, 1a thé tich, clia phn mau thir trwde khi pha lodng (néu cd), tinh bang mililit;

V, |a thé tich, cGa dung dich chuén Kali iodat (5.4) tiéu tén trong chuan do (8.2), tinh bang mililit;

Vila thé tich ctia dung dich chuan natri thiosunfat (5.5), da dung chuan do (8.2) (V; = 10 ml) tinh
bang mililit.

Nong dé dwong luwgng chét co thé dwoc chuyén ddi thanh ndng dé khéi lwong, p(Cly), tinh bang
miligam trén lit, theo cong thurc sau:

p(Clz) = M.c (Cl;)
Trong d6 M Ia khéi lwgng mol cta clorua (M = 70,91 g/ml), tinh bdng gam trén mol.
9.2. P6 Iap lai va db tai lap
Nhirng s6 liéu sau day la rat gon tir phwong phap chuan dé truc tiép

Phong thi nghiém nén va quan’tréc moi trvdng clia co' quan bao vé moi truong My USA-EEAm
da danh gia phwong phap chuan dé iot trwe tiép, dung phenylasinoxit lam tac nhan thr chuan
thay cho thiosunfat.

V6&i cac mau nwéc cat cd ndng dd clo tdng sé ¢(Cly) = 3,5 va 56,7 umolll [0(Clz) = 0,25 mg/l va
4,02 mg/l], d6 léch chuan twong d6i 1a 0,23% va 0,76% twong &ng. S dung mau nwdc udng cé
nong do clo tbng sb6 ¢(Clz) = 9,6 pmol/l [o(Cl) = 0,68 mg/l], do léch chuén twong déi 1a 5,2 %. V&i
cac mau nwéc bi 6 nhiém d6 chinh xac thu dwoc thdp hon. Chu y trwdng hop nwéc séng cod
ndng dd clo tdng s ¢(Cl,) = 4,2 umol/l [o(Cl,) = 0,30 mg/I], db léch chuan twong dbi la 9,7 %.

Cac két qua thu dwoc tlr chuan dd trwe tiép do Bo Moi truong'™ cong bd dwa trén sé lidu da thu
duoc tlr viéc st dung dung dich dbi chirng chuan kali iodat twong dwong véi ndng do clo da
duing ban d3u. Cac sé liéu nay da cho biét ndng dd clo tdng sé twong dwong ¢(Cl,) = 28,2 umol/l
[o(Cl,) = 20 mg/l], do léch chuan twong dbéi 2,2% dén 3,7% va dbi véi ¢(Cl,) = 28,2 pmol/l [o(Cly)
=20 mgl/l, d6 léch chuan twong rng tir 0,39 % dén 0,65 %.

Cac két qua néu trén gan lién va&i phép xac dinh duoc Iap lai trong cung mét phong thi nghiém va
dung 1am thwéc do dd 13p lai ctia phwong phap. Cac trwdng hop trén déu dung qui trinh chuan
do trwe tiép (xem phu luc B). Trwéc day, da cé nhirng cd gdng nhdm dinh lwong do tai lap cta
phwong phap bang cach phan phdi mau cho nhiéu phéng thi nghiém khac nhau nhung két qua
thu dwoc khong dang tin cay bdi vi tinh khong bén ctia dung dich chtra clo tw do va clo lién két.
Géan day, mét chi nhanh bao hiém chét lwgng cia EMSL-Cincinati “ a3 thay réng natri hypoclorit
pha trong nwéc rat tinh khiét va dwng trong lo kin, git trong tbi khi van chuyén, cé d6 bén dang
ké. Panh gia tiép sau do nhiéu phong thi nghiém cla cac bang va phong thi nghiém québc gia &
My da c6 dwoc nhivng théng sé phan tich dbi véi phwong phap s dung hién hanh va dwoc néu
trong bang 2.

10. Cac yéu t6 can tro

Khéng phai chi ¢6 clo oxi héa iodua thanh iot. Tly theo néng d6 va héa thé, sw oxi héa cé thé
duwoc gay ra béi nhidu tac nhan oxi héa. Do vay, phwong phap chi ap dung duoc khi trong mau
khéng co cac chat oxi hoa khac, dac biét Ia brom, iot, cdc bromamin, iodtamin, ozon, hydro
peoxit, permanganate, iodat, bromat, cromat, clo dioxit, clorit, manganat, nitrit, ion sat (Ill), ion
ddng (11), ion mangan (11).



11. Bao cao thir nghiém

Béao céo th&r nghiém gdm nhirng théng tin sau:

a) vién dan tiéu chuan nay;

b) moi théng tin can thiét d& nhan dang day da mau;
c) két qua va phwong phép thé hién két qua;

d) chi tiét vé bat ky thao tac nao khong néu trong tiéu chuan nay, hodc xem nhuw tw chon ciing
nhw moi tinh hudng c6 thé anh hwéng dén két qua.

Bang 2 - Théng s6 phan tich lién phong thi nghiém xac dinh clo tw do

Gia trj thwe M3 S6 phong Gia tri trung binh Do léch chuan
:fj/)l prg;) P:;?;}p t(';'u';%h:;':; umolll | Mg/l umolll Mg/l
7 0,50 A 3 9,2 0,65 5,1 0,36
B 6 6,2 0,44 1,3 0,09
C 7 6,8 0,48 1,8 0,13
D 2 6,2 0,44 2,7 0,19
11,3 0,08 A 4 11,8 0,84 1,4 0,10
B 10 10,9 0,77 1,1 0,08
C 14 11,1 0,79 4,1 0,29
D 6 11,6 0,82 1,3 0,09
15,5 1,10 A 4 15,9 1,13 1,6 0,11
B 10 15,5 1,10 2,0 0,14
C 14 16,2 1,15 5,5 0,39
D 6 16,5 1,17 1,1 0,08
18,2 1,29 A 4 18,8 1,33 10,2 0,72
B 6 18,6 1,32 1,3 0,09
C 7 19,9 1,41 5,4 0,38
D 2 20,0 1,42 0,6 0,04
1) A: chi thi diém cubi béng hé tinh bot
B: chuan d6 ampe iot
C: do mau dung DPD
D: chudn d6 dung DPD.
PHU LUC A
(Qui dinh)

CHUAN Bl NUOC KHONG CLO

Dé thu duoc nwoc pha loang co chat lvgng mong mudn, trudc hét clo hoa nudc cat hoac nuwdc
da loai b6 chat khoang dén khoang 10 mg/l va bao quan trong binh kin it nhat 16 h. Sau dé loai




clo bang cach chiéu thang tia UV it nhat nira gio' hoac dé dwoi anh nang truc tiép trong nhiéu
gi&. Cudi cung kiém tra chat lwgng theo cac bwéc qui dinh tai 5.1.

PHU LUC B
(tham khao)

QUI TRINH CHUAN DO 10T TRU'C TIEP BE XAC BINH CLO TONG SO TRONG NUOC CO
HAM LUONG CAC CHAT HO'U CO THAP

B.1. Pham vi ap dung

Phu luc nay qui dinh phwong phap chuén do iot trwc tiép thwong dung dé do clo tdng sb trong
nwéc ubng da xi ly. Vi phan mau thtr 500 ml, ndng do thap nhét cé khoang ap dung 1a 7 umol/l
(0,5 mg/l) Xem diéu 10 vé cac chét can tré.

B.2. Nguyén tac

Oxi hoa kali iodua béng clo ty do va lién két trong dung dich axit, chuan d6 lwong sinh ra bang
dung dich chuan thé tich natri thiosunfat.

B.3. Thudc thw

Xem diéu 5.

B.4. Thiét bi, dung cu
Xem diéu 6.

B.5. Cach tién hanh
B.5.1. Phdn mau thir
Chua y xem 8.1.

Boi voi ndng do nhé hon 0,014 mmol/l (1 mg/l), lay 1000 ml, ¢ ndng do nam trong khodng tir
0,014 mmol/l dén 0,14 mmol/l (1 mg/l den 10 mg/l) lay 500 ml, va néu nong dé cang cao thi thé
tich phan mau thir cang nhd. Ghi thé tich phan mau thir da 1ay.

B.5.2. Xac dinh

Cho phan mau thtr (B.5.1) vao binh nén hodc dia st trdng. Thém 2 ml axit photphoric (5.3) dé

gidm pH nam trong khoang tir 2 dén 3, va khoang 1 g kali iodua (5.2). Lac déu va chuan do béng
dung dich chudn thé tich natri thiosunfat (5.5) dén khi dung dich c6 mau vang. Thém 1 ml hé tinh
bot (5.6). Tiép tuc chuadn dd dén khi mat mau xanh. Ghi thé tich dung dich thiosunfat tiéu tén (V).

B.6. Biéu thij két qua

Nong dé clo tdng sbé ¢(Cl,), tinh bang milimol trén lit, theo céng thirc
oVs

25,

c(CL,) =

Trong do6:
¢ 1a ndng do6 chinh xac cta dung dich chuan thé tich thiosunfat (5.5), tinh bang milimol trén lit;
V, 1a thé tich ctia phan mau thr (B.5.1), tinh bang mililit;
V5|I|é| thé tich ctia dung dich chuan thiosunfat (5.5) da dung trong chuén do theo B.5.2, tinh béng
mililit.
Nong dé lwong chét cé thé chuyén thanh néng dé khéi lwong, p(Cl,), tinh bang miligam trén lit,
theo céng thirc:

p(Clz) = M.c(Cly)



Trong d6 M la khéi lwgng phan t& cda clo, tinh badng gam trén mol, (M = 70,91 g/mol).

PHU LUCC
(tham khao)
THU MUC TAI LIEU THAM KHAO
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