Tiéu chuin Viét Nam Nhém I
Nudc thai TCVN
Phwong phap xdc dinh do oxy héa 4565 — 88
Waste water C6 hiéu luc tir
Method for the derter mination of chemical 01/7/1989
oxygen demand (COD)

Tiéu chuan nay duge quy dinh phuong phap kali pecmanganat dé xac dinh 4o
oxy hoa khi thanh phén cac chat hitu co trong nudc don gian va phuong phap
dung chat oxy hoa manh Ia kali bicromat d¢ xac dinh d6 oxy hoa khi thanh phan
nudc thai chira nhiéu loai chat hiru co.

1. Phuong phap ldy mau

1.1. Lay miu theo TCVN 4556-88

1.2. Mau lay dé xac dinh do oxy hoa khéng nho hon 100ml va can ¢6 dinh bing
axit sunfuric H,SO, dac (d = 1,84), vdi ty 1€ 1ml trong 1000 ml mau.

2. Phuong phap dung kali bicromat

(Phuong phép trong tai)

Kali bicromat c6 kha nang oxy hoa hoan toan cac chat hitu co nén nguoi ta gol
do oxy hoa theo bicromat 1a nhu cau hoa hoc oxy (chemical oxygen demand. Viét
tat la COD).

2.1. Nguyén tic

Dimg kali bicromat 1a chat oxy hQa manh dé OXy héa cac chét hl}'u co dac biét la
cac chat hiru co phure tap (c6 lién két doi lién két ba), sau d6 chuan do lugng kali
bicromat du bang dung dich mu6i Mo (mat amoni sunfat).

2.2. Anh huong can tré

Dé oxy hoa hoan toan khi trong nudc c6 mit nhidu chat hitu co mach théng, cac
hydrocacbua thom céc pyridin, pyrimidin kho bi oxy hoa, can phai c6 chat xuc tac
tham gia.

Néu cho bac sunfat AgSO, 1am xac tac 85 — 90% cac chat trén dugc oxy hoa.

Néu nudc c6 nhidu ion CI” can phai ding thuy ngan sunfat (HgSO,) dé tranh
oxy hoa clorua.

2.3. Dung cu va thudc thir

2.3.1. Dung cu

Burét, pipét

Binh nén, binh cau, 6ng sinh han hoi luu.

2.3.2. Thubc thir



Dung cu kali bicrorpét 0,25 N chuén bj nhu sau: séy kho kali bicromat K,Cr,0O,
& 105°C trong 2 gio lién.

Can chinh xac 12,259 g K,Cr,O7 p.a hoa tan trong nude cat 2 1an rdi cho vao
binh dinh mtrc dung tich 1000 ml, thém nudc cat dén vach mic.

Dung dich sat amoni sunfat 0,25 N (mudi Mo): hpél tan 98 sit amoni sunfat Fe
(NHy4),.6H,0O p.a da dugc lam kho trong binh hit am mdt ngay trong 20ml axit
sunfuric H,SO, déc (d = 1,84) cho vao binh dinh mirc dung tich 1000 ml thém
nudc cat dén vach murc.

Diéu chinh lai dung dich nay dua theo dung dich kali bicromat véi chi thi mau
feroin hay dyphenylamin nhu sau:

Dung pipet 1y chinh xac 10ml dung dich sit amonisunfat 0,25 N vao binh non,
dung tich 250 ml. Thém 20 ml axit sunfuric dac. Lic déu rdi thém 3 = 5 giot phi
thi feroin hodc diphenylamin. Ttr buret nho dung dich kali bicromat 0,25 N xudng
dén khi chuyén mau tir xanh tim sang xanh lo.

Chi thi feroin: Hoa tan 1,458 g 1,10 —octophenan-throlin monohydrat v6i 0,695
sat sunfat FeSO,.7H,0 trong nudc vét va cho nudce cat dén vira da 100ml.

Chi thi definylamin 1% trong axut sunfuric dac;
Bac sunfat;

Thuy ngan sunfat.

2.4. Cach tién hanh

Cho mét lugng mau vao binh cau 500 ml sao cho ham lwong chét hiru co tir 100
+ 500 mg trong mdt lit. Néu qua cao (khoang 100 mg/l tr6 18n) ldy khoang 10 ml
nude thir rdi pha lodng bang nudc cat dén 100 ml. Thém 0,4 g thuy ngan sunfat
HgSO,4. Thém 20ml dung dich kali bicromat 0,25 N. Thém vao d6 mdt lugng axit
sunfuric ddc (gap 3 1an s6 ml kali bicromat) cho tir tir timg luwong nho axit sunfuric
dic vira lac binh vira lam lanh dudi voi nude. Roi cho vao chimg 2g bac sunfat
AgSO,, cho may vién bi thuy tinh hodc dat bot vao binh. Lap binh ciu vao éng
sinh han hdi luu dun s6i nhe va gitr binh ¢ nhi€t d6 soi trong hai gid sau do dé
nguoi binh, dung 25ml nudce cat dé rira thanh ong sinh han. Chuyen dung dich tu
binh cu sang binh non. Trang binh ciu bang nudc cat chuyén tit ca nudc trang
rira vao binh nén, pha lodng hdn hop dén 200ml rdi dung dung dich chuén sét
amoni sunfat v6i 3 + 4 giot chi thi mau feroin hodc diphenilamin dé chuan do
luong kali bicromat di cho dén khi mau cta dung dich tir xanh lam sang mau xanh
14 cay nhat.

Lam song song mot mau tring véi nudce cat hai 1an nhu d3 1am véi nude thai.

2.5. Cach tinh két qua

Nhu cdu héa hoc va oxy (x), tinh bang mg/l theo:

_(a—-b)x NxSx1000
\Y%

Trong do:



a- dung luong sit amonisunfat tiéu ton luc chuan miu tring, ml

b- Luong dung dich sic amonisunfat dung cho nudc thai, ml

N - Nong d6 tuong duog cua dung dich sit amoni sunfat (mudi Mo);

V - Thé tich mau nuéc kiém nghiém, ml.

S — Puong luong gam cua oxy.

3. Phuong phap dung kali pemangat

3.1. Nguyén tic

Dua tén viéc oxy hoa cac chat hitu co c¢6 mit trong nudc bang dung dich kali
pemanganat 0,1 N trong moi truong axit ¢ nhiét do s61. Luong du kali pemanganat
duoc chuan do bang axit oxalic 0,1 N.

Két qua tinh ra mg oxy trong lit.

3.2. Yéu td can tro

Clorua, néng dd 16m hon 300 mg trong mdt lit loai bo b'ﬁmg cach thém vao 0.4
mg thuy ngan sunfat.

Amoniac ¢6 népg d6 cao cling giy can tro. Dé loai bo amoniac dun sdi nudc
cho can dén 2/3 thé tich cd.

Sét gay sai s6 thira phai loc nude dé loai b sat trude khi dinh lugng chét hitu
co.

3.3. Dung cu va thube thir

3.3.1. Dung cu

Buret, pipét, binh nén, bép dién.

3.3.2. Thude thir

Axit oxalic 0,1 N

Can chinh xac 6,303 g axit oxalic H,C,04.2H,0 tinh khiét dé phan tich (TKPT)
hoa tan bang nudc cat hai 1an, sau d6 thém nuoc cat dén vach du 1000ml. Pun soi
dung dich trong mét gio. Dé yén trong mot tuan va loc qua phéu loc thuy tinh x6p.
Dung dich nay dé hi¢u chinh néng d6 dung dich KMnO, cho dung 0,IN.

Axit sunfuric dam dac (d = 1,84).

3.4. Tién hanh xac dinh

Cho vao binh nén dung tich 500 ml mét lugng mau sao cho ndong do chat hitu
co trong d6 khong qua 100 mg trong mét lit, c6 thé 1dy mot thé tich nho rdi thém
nuGe cat dén di 100ml. Thém vao d6 2ml axit sunfuric H,SO, dac 10ml kali
pemanganat 0,1 N. Dun s6i dung dich va dé soi thém 10 phut. Lay binh ra khoi
bép dién. D& ngudi bét rdi thém vao d6 chinh xac 10 ml axit oxalic 0,1 N. Lic déu,
chuan d6 nguoc luong axit du bang kali pemanganat 0,1 N dén khi mau cua dung
dich chdm c6 mau hong tim. Ghi thé tich kali pemanganat da dung (a).

Lam song song mot mau trang nhu di lam véi thude thir. Ghi thé tich kali
pemanganat dung cho mau trang (b).



3.5. Tinh két qua
Lugng oxy can thiét dé oxy hoa cac chit hitu co trong 1000 ml nudc thai (x)
tinh bang mg, theo cong thuc:
= (a—b)x NxSx1000
v

Trong do:

N - ndng d6 cta dung dich kali pemanganat

a- luong kali pemanganat dung cho mau nuéc thai, ml
b- Luong kali pemanganat ding cho miu tring, ml

S — Puong luong gam cua oxy.

V - Thé tich nuéc thai 1ay dé phan tich, ml



