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- Gi6i han dinh luong: LOQ =0,012 (mg/L) = 12 ppb
2. ba danh gla kha nang chuyen hoa xianua trong cac phuc bén (lay 2
phtrc cua sét 13 [Fe(CN)g]* va [Fe(CN)s]> 1am dai dién) bang hé thong
chung cét xianua chuyén dung trong méi truong axit.
- Hiéu suat chuyén hoa dat 84 ~ 100 %.
- 6 thu hdi trung binh ciia 02 phirc trén dao dong tir 90 + 100% phi hop
v6i quy dinh cia AOAC.
3. P van dung phuong phap xay dung duoc dé phan tich 1320 miu
nudc thai ma kim loai tai 44 vi tri ciia 4 huyén thudc thanh phé Ha Noi
va 180 mau nudc thai tai 6 vi tri cua 2 bai khai thac vang thudc tinh Thai
Nguyén & ca mia mua va mua kho. Két qua phan tich cho thay:

e Dbi véi nude thai ma kim loai tai thanh phd Ha Noi:
- Ham luong xianua trung binh ctia 04 huyén twong ddi cao (~2,150
mg/L), vuot mic B cia QCVN 40:2011/BTNMT khoang 20 lan, trong
d6 ¢6 t6i 52,3% s6 mau vuot qua QCVN veé nude thai cong nghiép.
- Nong do xianua trung binh trong cic mau nuéc mua khod cao hon mua
mua khoang 21,2 %, mot sé mau thay dbi khong déng ké.

e Dbi véi nude thai cua bii khai thac vang tai tinh Thai Nguyén:
- Ham luong xianua trung binh trong nudc thai cia 02 bai khai thac vang
tuong cao (0,571 mg/L). So voi muc B cua QCVN 40:2011/BTNMT
vuot qua 5,3 lan, trong d6 c6 88,9% sb6 miu vuot qua QCVN
40:2011/BTNMT. Néu so véi muc B ciia QCVN 08:2008/BTNMT vuot
quéa 28,5 lan.
- Ndng do xianua trung binh trong cac mau nude mua kho cao hon mua mua
khoang 10 %.

Nhu vy, mirc d6 6 nhiém xianua 1a rat nghiém trong.

4. D3 nghién ctru cac yéu td anh hu’c’mg dén phan Gmg oxy hoa xur ly
xianua trong nudc thai ma kim loai bang tac nhan Na28205/Cu O quy
mo phong thi nghiém. Két qua xir 1i nudc thai tai mot sd co s& ma thudc
lang nghé kim khi Thanh Thuy va co sé ma thudc xa Hai Bdi, huyén
Doéng Anh, Ha Noi déu dat higu suat 98,52% + 99,43%.
5. Cung v6i phuong phap hoéa hoc, da nghién ciru xtr ly xianua trong
nuée thai ma kim loai bang cdy béo tay, két qua cho thiy:
- Chi can lkg béo sau 28 ngay, da xir Iy duoc 36 lit nudc thai (c6 ndng
d6 0,190 mgCN7/1) dat tiéu chuén mirc B cia QCVN 08:2008/BTNMT.
- Béo ¢6 d6 tudi trung binh xtr 1y t6t hon béo non.

1
MO PAU

1. Tinh cép thiét cia dé tai

O nudc ta van dé 6 nhiém cac ngudn nude ¢ nhiéu noi da ¢ mirc bao
ddng, nhat 1a tai cac thanh phd 16n va cac khu cong nghiép. Tc do cong
nghiép hoa va d6 thi hoa ting nhanh cing véi su gia ting dan sd, da gy ap
luc ngdy cang ning né dbi voi xa hoi va cong dong. Trong nudc thai,
nhém nude thai chira xianua dac biét dugce quan tdm vi dgc tinh cta no, vi
xianua duoc xép vao nhoém chat thai nguy hai. Axit xianhidric va cac mu01
xianua tan 1a nhitng chit doc rat manh, chi cin khoang 50 mg 13 c6 thé giét
chét mot nguoi. Tuy nhién, cac mudi cla axit xianhidric lai dugc sir dung
nhiéu trong cac nganh céng nghiép nhu: céng nghiép ma (vang, bac, dong,
kém...), cong nghiép khai thic vang, cong nghiép san xuit bot mau
(pigmen) dung cho nganh son, bot v&, dét nhudm... thudng sir dung mudi
xianua 1am nguyén liéu cong nghiép san xuat thudc trir su: xianit canxi dé
diét r€p va con trung trong nha ¢.

Hién nay c6 nhiéu phuong phap phan tich xianua nhu: sic ky
ion, sic ky dién di mao quan, dién hoa... di dugc sir dung, cac phuong
phap nay déu c6 do nhay, do chinh x4c cao, nhung phai str dung thiét bi
dat tién va thudng chi dugc trang bi & cac phong thi nghiém l6n. Phuong
phap do quang chi doi héi mot may do quang nho va thude thir khong tén
kém. Phuong phap do quang phd hép thu UV-Vis x4c dinh xianua dua
trén thudc thir pyridin - pyrazolon va pyridin - barbituric ciing dwgc cac
tac gia dua ra nhitng goi y, nhung chua duoc nghién ciru cu the.

Chinh vi vy, ching t6i chon dé tai “Nghién citu, phdn tich xdc
dinh ham heong va bién phdp xir Iy xianua trong nuée thai bang phirong
phap hoa hoc va sinh hoc”

2. Muc tiéu ciia dé tai

e Xay dung phuong phap xac dinh xianua:
Dé tai tap trung xay dung phuong phap do quang phd hip thu UV-Vis dé
phan tich ham luong xianua trong nudc, sit dung 02 thude thir: pyridin —
pyrazolon va pyridin — barbituric. Trén co s¢ do, so sanh, danh gia va lua
chon phuong phap thich hop.

e Xac dinh ham luong xianua trong cic mau nudc:
Van dung phuong phap xdy dung duoc, tién hanh phan tich ham luong
xianua trong cic mau nudc thai ciia cac co sé ma kim loai (tai 04 huyén
thuoc Ha Noi: Thanh Tri, Phiic Tho, Thanh Oai va Pong Anh) va mau
nudc thai khai thac vang (tai 02 bai khai thac vang Ngan Me va My Hoa
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thudc huyén Déng Hy, tinh Thai Nguyén). Tt b s6 liéu thu duoc, cho
phép danh gia tong thé mirc do 6 nhiém xianua & cac khu vire nay.

e Nghién ctru hai phuong phap xir Iy xianua & quy moé phong thi
nghiém: Phuong phdp hdéa hoc: st dung tdc nhan oxi hoa
natrimetabisunfit Na,S,0s két hop xuc tac Cu®"; Phuong phap sinh hoc:
str dung cay béo tay.

3. No¢i dung nghién ciru

- Khao sat cac didu kién t6i uu va xdy dung dudng chuan do quang dé
xac dinh ham luong xianua st dung thudc thir pyridin — pyrazolon va
thudc thir pyridin — barbituric.

- Danh gia kha nang chuyén hoa ciia xianua trong cac phirc bén bang hé
thong chung cét xianua chuyén dung.

- Ldy miu va phan tich c6 hé théng ham luong xianua trong cac mau nudc
thai. Dua vao két qua phan tich trong 03 ndm (2013 — 2015) ca mua kho va
mua mua dé danh gia toan dién mirc do 6 nhidm xianua & cac dia phuong nay.
- Nghién ctru lya chon tdc nhan oxi hoa natrimetabisunfit Na28205 Kkét
hop xtc tac Cu’" va cay béo tdy dé xur Iy xianua trong mot sb mau nudc
dién hinh & quy mé phong thi nghiém.

4. Nhirng dong gop ciia luin an

- Nghién ciru mét cach cé hé théng cac didu kién tbi wu cho phan tng tao
hop chit mau ctia xianua véi 2 thude thir: pyridin — pyrazolon va pyridin
— barbituric, tir d6 tim dwoc phd hap thuy tdi uu va xay dung dudng chuan
xac dinh xianua c6 d0 tin cay cao.

- Nghién ctru mdt cach toan di¢n dé xac nhan gia tri st dung cua
phuong phap: gidi han phat hién LOD, giéi han dinh lugng LOQ, d¢ lap,
d6 dung, tir d6 khang dinh d6 tin cdy ctia phuong phép.

- Ttr két qua phan tich chi tiét trong 3 nim (2013 - 2015) d3 thu duoc mot
bd s6 lidu cho phép danh gia toan dién hién trang 6 nhidém xianua trong
nuoc thai ma kim loai tai 4 huyén cua thanh phé Ha Noi (44 vi tri, 1320
mau /3 nam) va trong nudc thai ciia 2 bai khai thac vang cia tinh Thai
Nguyén (6 vi tri, 180 mau/3 nam). Két qua cho thiy: sy 6 nhiém xianua &
cac dia phuong nay 1a rat nghiém trong.

- ba s dung Na,S,0s két hop xtic tac Cu®" va cay béo tay dé xur ly
xianua trong cic ngudn nudc thai, phuong phap c6 hidu suit xir Iy cao.

6. B6 cuc ctia luan 4n

Luan 4n gdm146 trang, v6i 63 bang va 52 hinh vé&, duoc ciu tric
gdm: Phan m& diu 04 trang; Chwong 1: Téng quan 36 trang; Chuong 2:
Thyc nghiém 31 trang; Chuong 3: Két qua va thao luan 66 trang; Két
luan 02 trang; Danh muyc cac cong trinh clia tac gia c6 lién quan dén luan
an 01 trang; Tai li¢u tham khéo 06 trang.
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Keét qua trong bang 3.45 va hinh 3.34 cho thay:

Khi xir 1i sau 21 ngay, ndng d6 xianua da dat mic B ciia QCVN
40:2011/BTNMT vé gidi han nudc thai cong nghiép khi xa vao ngudn
nuée khong ding cho muc dich cdp nudc sinh hoat. Khi xtr li sau 28
ngdy, nong do xianua di dat mirc B ciia QCVN 8:2008/BTNMT vé gidi
han nguén nuée mit khong dung cho myc dich cép nude sinh hoat. Didu
d6 chimg to: ca béo non va béo c6 d6 tudi trung binh déu c6 kha ning xir
ly xianua, nhung béo ¢6 do tudi trung binh c6 ré dai hon, phat trién manh
hon va ¢ kha nang xur li tot hon so v6i béo non.

KET LUAN

1. Di khao sat cac diéu kién t6i wu va xdy dung duong chudn do quang
dé xac dinh ham lugng xianua sir dung thudc thir pyridin — pyrazolon va
thudc thu pyr1d1n — barbituric. Trén co s& d6 lua chon phuong phap do
quang voi thude thur pyrldln-barblturlc 1a phuong phap chu dao dé xac
dinh ham lugng xianua trong cac mau.
- Puong chuén duoc xay dung & cac diéu kién 161 U M = Ao = 380 nm;
PH giw = 6,13 £0,29; Visi vu = 1,0 mL tng v6i ti 1€ mol Nejomamin 7/Nen =
:2,2.10'5/1,9.107 ~ 115; Viro/Ven = 3/2,5; tg w = 30 phit. Phuong trinh
dudng chudn c6 dang:

A =(2,511£0,072).Ccn. + (0,018 + 0,009)
voi hé s6 tuong quan R? = 0,9985. Tuyén tinh trong khoang: 0,01 + 0,30
mg/L.
- Gi6i han phat hién: LOD = 3,6.10° (mg/L) = 3.6 ppb
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Tir két qua trén bang 3.43 cho thiy:

e Thing 1 (Cen. = 1,900 mg/L): Sang dén ngay thir 2 ¢ hién tugng
béo kém, cay yéu din. Tir ngay thir 3 béo bit dau héo va chét. Nhu
vay béo khong thich hgp ¢ Cen. = 1,90 mg/L.

e Thung 2 (Cen. = 0,380 mg/L — pha loang 5 lan so véi thung 1): béo
khong bi héo, nhung phat trién cham. Sau ngay thir 7 ¢6 hién tugng
beo kém, cay yéu dan. Tir ngay thir 9 béo bat diu héo va chét, nong
do CN giam xuong con 0,257 mgCN7/L . Sau ngay thr 10, chung t6i
ngung khong nudi beo.

e Thung 3 (Ccn. = 0,190 mg/L — pha loang 10 lan so véi thung 1): beo
phat trlen tt, khong co hién twong kém va héo 14. Nong do CN°
trong mau nudi giam dan. Bén ngay thir 14 con 0,104 mg CN7/L. Do
vay chiing t6i ngimg xac dinh nong d6 CN” sau 14 ngay.

Tom lai: N6ng d6 CN” ban dau c6 anh huong rat 16n dén sy sinh
truong va phat trién ctia béo. Chiing t6i nhan thay beo tay c6 kha ning
sinh trudng va phat trién binh thudng ¢ khoang ndng d6 xianua thip (Ceyn
=0,190 mg/L).
3.5.2.3. Két qua xur I mau nueée thdi ma tai lang nghé Thanh Thivy, Thanh
Oai, Ha Ngi

Két qua xir Iy xianua trong nudc thai ma ¢ lang nghé Thanh Thuy,

Thanh Oai, Ha Noi bang béo va mau déi chimg (DC) khong xtr 1y bang béo

duoc trinh bay trén bang 3.45 va hinh 3.34.

Bdng 3.45. Két qua xdc dinh ham lwong xianua trong mau nudi
béo va mau doi chirg (DC) khéng nuéi béo

Mau PC Mau nuéi béo
Thoi | (khong nudi béo) Béo non Béo ¢6 d6 tudi trung binh
gian (thung 1) (thung 2) (thing 3)
(ngay) Criu H Cen H Cen H (%)
(mgl) | % |(mgl)| (%) | (mgl)
0 0,190 /| 0,190 | / 0,190 /
7 0,190 0 | 0,144 [24,02] 0,124 34,74
14 0,188 | 1,05| 0,118 | 37,63 | 0,102 47,37
21 0,185 | 2,63 | 0,088 | 53,64 | 0,065 65,26
28 0,180 |5,26| 0,052 |72,63| 0,020 89,47
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CHUONG 1. TONG QUAN
1.1. XIANUA VA CAC HQP CHAT XIANUA
1.1.2. Ngudn géc gy 6 nhiém xianua
e Ngudn thai chtra xianua tir cac co s& ma dién
e Ngudn thai xianua tir cac co s& khai thac vang
1.3. PHUONG PHAP XAC PINH XIANUA
1.3.3. Mot s6 phwong phap xac dinh xianua
e Xac dinh téng xianua bing phuong phap do quang st dung
cloramin T va pyridin-pyrazolon
Phuong phap niy duoc thuc hién dia trén sy chung cat lam giau
xianua dudi dang khi HCN dugc héap thu trong dung dich kiém. Ham
lwong xianua (CN) duoc x4c dinh bang phuong phap do quang sir dung
thudc thir pyridin- pyrazolon sau khi CN™ dugc clo hoa bang cloramin T
tao ra CICN. Ham luong CN™ duoc xac dinh bang duong chudn. Phuong
phap x4c dinh xianua dugc tién hanh theo 3 budc sau:
- Budc 1. Chung cét lam giau xianua, trong binh phan tng c6 chira axit
manh nhu H,SO,. O déy tit ca cac dang xianua ké ca dang phtic bén déu
duoc pha v& giai phong ra khi HCN:
Céc dang xianua + H,SO, — HCN+ SO,* + san phdm khac  (1.23)
- Budc 2. Tao ra hop chat cloxian CICN
Khi HCN duoc hip phy trong méi truong kiém tao thanh KCN cho
phan tng véi Cloramin T:

i o
cu NaOH +
CN + [ * +H,0 > CICN + == (1.24)

- Budc 3. San phdm tao thanh CICN cho phéan Gmg v&i pyridin -pyrazolon
dé tao hop chat mau xanh dung cho phép do quang xé4c dinh ham luong
xianua trong mau.
e Xac dinh téng xianua bang phuong phap do quang st dung
cloramin T va pyridin-barbituric

bay la mot phuong phap xac dinh téng ham lugng xiaua trong
mau nude, vé nguyén ly phuong phap duoc tién hanh gidng nhu phuong
phap sir dung thudc thur pyridin-pyrazolon, & day st dung thudc thir
pyridin-barbituric. O day hop chit thu duoc c6 mau do.

Nguyén tic: ion CN- bi oxi hoa bdi cloramin T thanh xianogen
clorua CNCI1 & pH < 8 (dé khong xay ra su thuy phan), sau d6 tao hop
chit mau do véi thude thu pyridin- barbituric, cé cuc dai hép thu & budc
song 578nm. Cac phan tmg xay ra c6 thé du kién nhu sau:

- Clo hoa bang cloramin T
CN + Cloramin-T — CICN + san phan khac (1.25)



- Phan trng CNCI véi pyridin:
T T
Nl + | —— | + <1
CIN

Céc phan ung tiép theo tao hop chat mau do:

(1.26)

T

| @ ) T Ao ClT —— OHC — CH= CH— CH; — CHO
h)
N + 2ZNH; + CO: + HCI

O ™. O
OHC —CH — CH — CH: — CHO —+ V — —
O

OYN O =) NYO
~N ™NH -+ H0
H™ CH— CH—CH — CH> — CH
O O

Theo phuong phép niy tuy trong mot sé cong trinh da dp dung,
song déu nhan thy phai c6 nhitng nghién ciru can thiét dé c6 két qua
phan tich chinh x4c. D6 1a lwa chon thiét bi, c¢6 cac théng sb khac nhau s&
cho két qua khac nhau; va tir do lya chon né)ng d0 cac hoa chét va thudc
thir ciing phai kiém dinh lai cho phti hop, ciing nhu thoi gian phan tng
cling cin phai xéc dinh lai.

1.4. PHUONG PHAP XU LY XIANUA
1.4.1. Phuong phép oxy hoa
1.4.2. Phuong phap dién phan
1.4.3. Phuong phap tao két tua
1.4.4. Phuong phap sinh hoc
CHUONG 2. THUC NGHIEM
2.1. DUNG CU, THIET BI, HOA CHAT
2.1.1. Dung cu, thiét bi
- Cac loai binh dinh muc: 10, 25, 50, 100, 250, 1000mL va pipet cac loai.
- B6 chung cét xianua (KCM) cua hing Behr (Dirc) san xuét.
- Gidy loc bang xanh 390 (Puc), mang loc 0,45um .
- M4y do pH meter HM - 25R do TOA Nhat Béan san xuét.
- Can phéan tich Moden GP 150 — 3P, Sartorius Ptic, d§ chinh xac + 0,1mg.
- Méy nudc cét 2 1an cua hing Bibby do Anh san xuat.
- May quang phd tir ngoai kha kién UV- Vis Biochrom Libra S60 do Anh
san xuat.
2.1.2. Héa chit
2.1.2.1. Cdc héa chat dimg cho phirong phdp do quang

21

3.5.2. Két qua xir Iy xianua bang béo tay
3.5.2.1. Két qua xdc dinh nguong chiu pH ciia béo tdy
3.5.2.2. Xac dinh ngudng chiu xianua cua béo tdy
Két qua xac dinh ngudng chiu xianua cua 3 thung trong mdi dot
va sy phat trién ctia béo dugc trinh bay trén bang 3.43.
Bdng 3.43. Két qua nghién ciru nguedng chiu CN' dén sw phat trién ciia béo

Nong d6 ban Thoi Tinh trang Khoi Nong d¢ sau
Thing déu_ gian t cua béo lwong | thoi gian t ngay
(mgCN7/L) (ngay) beo (mgCN7/L)
i (kg)
0 Tot 1,00 1,900
1 Kém / /
1 1,900 2 Kém / /
3 Héo 1a / /
5 Chét / /
0 Tot 1,00 0,380
1 Tot / /
2 Binh thuong / /
0,380 - .
(=5) 5 Binh thuong / /
2 6 Binh thuong / /
7 Kém / 0,257
8 Kém 1,05 /
9 Héo 1a / /
10 Chét / /
0 Tot 1,00 0,19
1 Tot / /
2 Tot / /
0.190 3 Tot / /
(£=10) 6 Tf’)t / /
3 8 Tot 1,10 0,156
9 Tot / /
10 Tot / /
12 Tot 1,28 0,124
13 Binh thuong / /
14 Binh thuong | 1,32 0,104
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luwong xianua sau xtr ly dat QCVN 40:2011/BTNMT (Ccy = 0,108 mg/L)
nhung van chua dat QCVN 08:2008.BTNMT (Ccy = 0,05 mg/L). Mau
nude thai M1, hiéu sudt xtr Iy xianua dat 98,66%. Mau M2, hiéu suat xir
ly xianua dat 99,10 %. Mau M3, hiéu sult xur ly xianua dat 99,20 %. Mau
M4, hiéu sut xtr Iy xianua dat 98,89 %. Mau M5, hiéu sudt xtr Iy xianua
dat 98,93 %.

Két qua xir 1y xianua trong nudc thai duoc 1iy tir bé ma co sé ma
tu nhan Z thudc xa Hai Bi, huyén Dong Anh, Ha Noi dugc trinh bay &
bang 3.42 va hinh 3.33.

Bdng 3.42. Két qua xir Iy xianua trong mede thai dege ldy tir co' s ma tie
nhan Z thuéce xa Hai Boi, huyén DongAnh, Ha Ngi

Mau moi Nong do trude Nong d6 sau Hicu IS 1’1at xu
truong xirly (mgL) | xirly (mg/L) (% |
M6 8,05 0,11 98,66
M7 7,09 0,06 99,10
M8 7,03 0,06 99,20
M9 7,92 0,09 98,89
M10 7,85 0,08 98,93
98.93 98,75 G555

98.61 99,43

M9

Hinh 3.33. Két qua xir Iy xianua trong nude thdi tai cong ty ma tw nhian Z

Tir két qué trén hinh 3.33 cho thay: nudc thai tai cira xa cac bé
ma cla co s& ma tu nhan c¢6 ham luong xianua rit cao nhung khi qua
phan tng xir 1y voi Na,S,0;5 két hop xuc tac Cu®* trong mdi trudong bazo
thi hiéu suét xir ly xianua cao. Ham lugng xianua sau xu ly dat QCVN
40:2011/BTNMT (Ccy = 0,108 mg/L) nhung da sé van chwa dat QCVN
08:2008.BTNMT (Ccy = 0,05 mg/L). Mau nudc thai M6, hiéu suét xir 1y
xianua dat 98,93%. Mau M7, hiéu suét xur 1y xianua dat 98,75 %. Mau
MBS, hiéu Sult xur 1y xianua dat 98,52 %. Mau M9, hiéu Suat xur ly xianua
dat 98,61 %. Mau M10, hiéu suét xir Iy xianua dat 99,43 %.
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1. Dung dich dém photphat (H,PO, - HPO,”), dugc pha tron boi dung
dich H,PO4 va dung dich HPO4* theo cac ti 1& khac nhau dé thu duoc
dung dich c6 pH thich hop.

2. Dung dich cloramin T 1%: Hoa tan 1lg cloramin T
(C;H,;CINNaO,S.3H,0) trong 100 mL nudc cit va bao quan lanh cho dén
lac sir dung. Can phai pha méi hang ngay.

3. Thudc thir pyridin-pyrazolon (T1), dugc diéu ché tir:

- Dung dich bao hoa pyrazolon: Thém vao 0,25 gam 3-metyl-1-phenyl-2-
pyrazolin-5-one, C;oHoN,O, vao 50 mL nudc cat , dun nong tGi 60°C va
khuay déu, 1am mat dén nhiét do phong. Loc thu lay dung dich (dung
dich a).

- Dung dich bispyrazolon: Hoa tan 0,01 gam 3,3’- dimetyl-1,1’-
diphenyl-[4,4’-bi-2-pyrazolin]-5,5’-dione , C,yHsN4O,, trong 10 mL
pyridin, CsHsN, Loc thu liy dung dich (dung dich b).

Tron dung dich a v6i dung dich b va khuéy déu cho dén khi cac
phin nuéc loc ddng nhét. Thudc thir ddng nhat nay (dung dich pyridin-
pyrazolon) c6 mau hong nhung khéng anh hudéng dén mau cua phic,
néu dugc st dung trong vong 24h tir khi chuan bi.

4. Thube thtr pyridin-barbituric axit, (T2)

Can 15 g axit barbituric C4H4;N,O3, cho vao binh dinh muc 250
mL, sau d6 thém nudc cat (khoang 100 mL) trang thanh binh va lam w6t
axit barbituric. Thém 75 mL pyridin CsHsN va lic déu. Thém tiép 15 mL
HCI dic, 13c tron cho t&i khi axit barbituric tan hét, dung dich tr mau
trang duc chuyén sang vang nhat roi thém nudc cit téi 250 mL, lic déu.
Thudc thir nay 6n dinh trong khoang 6 thang ¢ diéu kién mat, trong tbi.

5. Dung dich xianua gbc 1000 mg CN7/L: Hoa tan 0,1885 g NaCN va
0,2g KOH pha voi nuée cat va dinh mirc vao binh dinh mic 100 mL
(hodc hoa tan 2,51g KCN va 2g KOH trong 900mL nuéc cét). Chuan
hoa bang dung dich AgNO; 0,0192M, véi chi thi rodamin (Rhodamine).
6. Cac dung dich CN chudn: 100; 10; 3; 2; 1 mgCN7/L, déu duge pha
lodng tir dung dich gbc 1000 mg CN/L.

2.1.2.2. Cdc héa chat dung cho nghién cru phdn huy phuc bén ciia xianua

8. Dung dich K4Fe(CN), ¢6 ndng do 2 va 0,5 mgCN7/L.

9. Dung dich K;Fe(CN)g co néng dd6 2 va 0,5 mgCN7/L.

10. Dung dich NaOH 1,25 M.

11. Dung dich H,SO4 9M

12. Dung dich MgCl,: Hoa tan 510 g MgCl,.6H,0 trong 1000 mL nudc cét.
2.1.2.3. Cdc héa chat ding cho xir Iy xianua

13. Dung dich natrimetabisunfit Na,S,0s 100mg/L, pha thanh cic dung
dich 40 + 70 mg/L;
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14. Dung dich CuSO, ¢6 ndng d¢: 15 + 45 mg Cu*'/L.

Dé xac dinh ham lugng xianua bang phuong phap do quang c6
thé sir dung hai loai thudc thir dé thu dugc hai loai chat mau:
- Hop chét mau xanh cua xianua vé6i thude thir pyridin — pyrazolon.
- Hop chét mau tim hdng cta xianua véi thude thir pyridin — barbituric.
Viéc khao sat dé lya chon phuong phap nao 1a can thiét. Trong luan 4n
nay ching toi tién hanh khao sat va xdy dung ca hai phuong phap xac
dinh xianua véi hai thudc thir néu trén. T d6 danh gia va lya chon
phuong phap c6 d6 nhay va do tin cay tot hon.
2.2. XAY DUNG PHUONG PHAP XAC PINH CN VOI THUOC
THU PYRIDIN — PYRAZOLON (T1)
2.3. XAY DUNG PHUONG PHAP XAC PINH CN VOI THUOC
THU PYRIDIN — BARBITURIC (T2) ) ‘
2.4. PANH GIA KHA NANG CHUYEN HOA CAC PHUC BEN
CHUA CN-

&u toc

Binh nia KK]
(dd MaOH)

Hinh 2.3. So do thiét bi chung cdt xianua

2.5. XAC PINH HAM LUQNG TONG XIANUA TRONG MAU
NUOC THAI
2.5.1. Poi twgng phin tich

. Céc co s& ma kim loai (cha yéu 1a ma k&m)
- Cong ty ma ¢ xd Thanh Liét, huyén Thanh Tri, thanh phd Ha Noi;
- Mot sb xudng ma thudc xa Lién Hiép, huyén Phuc Tho, thanh phé Ha
Noi;
- M6t s6 co s& ma ctia lang nghé Thanh Thiy, huyén Thanh Oai, thanh
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3.5. KET QUA XU LY XIANUA TRONG NUGC THAI MA KIM LOAI
3.5.1. Két qua xir ly xianua bang phuong phap héa hoc

3.5.1.1. Céc yéu to anh hwéng dén qud trinh xir 1y xianua bang phirong
phap hoa hoc

3.5.1.2. Két qua xir 1) mau mede thai thuc té

Cac mau nudc thai tai cac bé ma cia cic co s& xi ma thudce lang
nghé kim khi Thanh Thuy, huyén Thanh Oai va co s& ma tu nhin Z
thuoc x4 Hai B&i, huyén Pong Anh, Ha Noi dwoc dem xir 1y bang
phwong phéap oxy hoa véi tic nhan Natri metabisunfit va Cu®” sir dung:

+ Na,S,05 nong d6 60mg/L, Nong do dung dich Cu®" 12 30mg/L

+ pH dung dich dugc duy tri tir 9,05 dén 9,54 bang NaOH 0,01M

+ Phan mg duoc tién hanh & nhiét do phong thi nghiém.

Két qua xir 1y xianua trong nudc thai duge liy tir bé ma mot s6
co sO xi ma kim loai thudc lang nghé kim khi Thanh Thuy huyén Thanh
Oai, Ha N¢i dugc trinh bay ¢ bang 3.41 va hinh 3.32.

Bdng 3.41. Két qua xir Iy xianua trong nude thai & lang nghé kim khi
Thanh Thuy, huyén Thanh Oai, Ha Noi

Mauméi | Nongdo trude xir | Nong do sau xir Iy | Hiéu suét xur ly
truong ly (mg/L) (mg/L) (%)
Ml 8,05 0,11 98,66
M2 7,09 0,06 99,10
M3 7,03 0,06 99,20
M4 7,92 0,09 98,89
M5 7,85 0,08 98,93
9866 9910 99.20 98.89 s
100
8.05 Vg 0.06 diod
‘» o = /03- 7,0 s 0.08
’ M1 - ; “
M3 fhi =i Ms

Hinh 3.32. Két qua xit Iy xianua trong nudc thdi ma tai mét sé co s xi
ma thudc lang nghé Thanh Thity
Tir két qua trén hinh 3.32 cho thiy: nudc thai tai ctra xa cic bé
ma cla cac co so xi ma thudc lang nghé kim khi Thanh Thily c¢6 ham
lwong xianua rat cao nhung khi qua phan tmg xir Iy v6i Na,S,0;5 két hop
xuc tac Cu®* trong méi trudng bazo thi hiéu suét xur Iy xianua cao. Him
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Bdng 3.32. Tong hop két qud phan tich ham lwong xianua trong
hai mua o Ha Noi

Mua Khoang nong do Trung binh S6 mau vuot
CN’ (mg/L) (mg/L) QCVN
Mua kho 0,037 + 4,355 2,196 83/132; 62,9%
Mua mua 0,018 + 4,192 2,105 55/132; 41,7%
Trung binh ca nam 2,150

3.4.6. Két qua xac dinh ham lwong xianua trong miu nwéc thai tai
bii vang Ngan Me, xa Hop Tién, huyén Pong Hy, tinh Thai Nguyén
3.4.7. Két quéa xac dinh ham lweng xianua trong miu nuwéc thai tai
bai vang My Hoa, xi CAy Thi, huyén DPong Hy¥, tinh Thai Nguyén
3.4.8. Panh gia chung mirc d9 6 nhiém xianua tai khu vurc khai thac vang
6 bai vang Ngan Me va My Hoa, huyén Pong Hiiy, tinh Thai Nguyén

Can cr vao két qua qua trinh thi nghiém ta c6 thé danh gid mirc
d6 6 nhiém xianua tai 02 bii khai thac vang thuoc huyén Pong Hy, tinh
Thai Nguyén & ca hai mia: mua kho va mua mua. Két qua duoc trinh
bay o bang 3.34.

Bdng 3.34 . Tong hop két qua phdn tich ham lwong xianua trong

hai mua o Thai Nguyén

Mua Khoang nong do Trung binh | S0 vi tri vuot
CN’ (mg/L) (mg/L) QCVN
Mua khé 0,082 + 1,120 0,601 16/18; 88,9%
Mua mua 0,065 +~ 1,015 0,540 16/18; 88,9%
Trung binh ca ndm 0,5705

Sau khi 14y mau va tién hanh phan tich nu6c thai tai khu vire 1am
vang & bii vang Ngan Me va bii vang xom My Hoa. Ching t6i nhan thiy
ham luong xianua & ddy déu vuot qua mirc cho phép d6i voi nude thai
cong nghiép va vuot rat nhiu 1an cho phép dbi véi nudc mit. Dic biét
nudc thai tai bai vang xom My Hoa c6 ham lugng xianua vuot qua muc
t6i 10 14n so voi nude thai cong nghiép (theo QCVN 40: 2011/BTNMT) va
vuot qua muc tdi 27 so voi tiéu chuén chét luwong nude mat, loai B (QCVN
08: 2008/BTNMT). Toan bd lugng xa thai nay dugc thai truc tiép ra moi
truong ma khéng qua xir 1y s& anh hudng nghiém trong dén strc khoe ctia
nguoi dan, cua cac loai vat nudi nhu trau, bo, vit...Sau d6 toan bo nguén
nudc nay s& chiay vao mot con sudi nho khoang hon 20km rdi do truc tiép
ra song Cau gy 6 nhiém.

phé Ha Noi;
- M6t sb co s ma ¢ huyén Dong Anh, thanh phd Ha Noi.
o Cac miu nudce thai clia cac co s6 khai thac vang

- B3i vang Ngan Me, x Hop Tién, huyén Ddng Hy, tinh Thai Nguyén
- B3i vang M§ Hoa, xa Cay Thi, huyén Ddng Hy, tinh Thai Nguyén.
2.6. NGHIEN CUU PHUONG PHAP XU LY XIANUA
2.6.1. Xir Iy xianua bing phwong phap héa hoc

Tac nhan oxi hoa 1a: Natri metabisunfit Na,S,0s két hop cu*
lam chit xuc tac.
2.6.2. Xir Iy xianua bing phwong phap sinh hoc

Trong luan 4n ndy, chung t6i st dung ciy béo tay dé xir 1y xianua
trong nudc thai.
2.6.2.3. Chudn bi méu nuée thdi

Mbi dot thi nghiém chuén bi khoang 12 lit nudc thai ma dién &
lang nghé Thanh Thuy, Thanh Oai, Ha Noi pha lodng 10 1in thanh 120
lit, diéu chinh pH ~ 6,00 + 7,00 va chia ra cac phﬁn:
- 2 lit nu6ce thai dé xac dinh cac ndng do tong xianua ban dau (sau pha
loang).
- 72 lit nudc thai dé nudi béo trong 2 thung (da diéu chinh vé pH thich
hop pH = 6,00 + 7,00).
- 36 lit nude thai trong thing ddi chimg (BC) & diéu kién tuong ty khi
nuoi béo.

Thung nudi béo duge chudn bi 1 cac thung xdp (bang nhua PS)
hinh hop chir nhat, dung tich 40 lit.
2.6.2.6. Nghién ciru xir Iy xianua trong mede thai bang cdy béo tdy

Mbi dot thi nghiém nudi 3 thung, dé ngoai troi, cd che mua can than.
Thung 1 (BC): khong nudi beo.
Thung 2: nudi 1kg béo non.
Thung 3: nudi 1kg béo c6 do tudi trung binh

Sau cac khoang thoi gian 7, 14, 21, 28 ngay ldy miu xé4c dinh cac
ndng do xianua. Khi 14y miu, can bd sung nudc cit dé dam bao thé tich
khéong ddi, mdi thung bang 36 lit. i véi cac miu dbi chimg bao quan
thuong ciing duoc xac dinh lai néng d6 xianua, dé so sanh.
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~ CHUONG 3. KET QUA VA THAO LUAN
3.1. KET QUA XAY DUNG PHUONG PHAP XAC PINH CN VOI
THUOC THU PYRIDIN — PYRAZOLON (T1)
Cac diéu kién t6i wu phan tng tao hop chit mau 1 (giita xianua va thudc
thir pyridin — pyrazolon) 1a:
- Méigu = 614 nm
- Khoang pH tét nhit = 6,46 + 7,36, chon gié tri: pH . = 6,95+ 0,41
- Khoang thé tich t8i wu Vioramin = 0,3 + 0,6mL, chon Vjoramin /Ven =
0,3/2,5 tmg vai ti 18 mol Nejommin/Nen = 1,32.10°/1,9.107 ~ 69,5.
- Khoang thé tich thudc thir tbi wu: Vi = 2,5 = 5,0 mL, chon Vi v =3,0
mL hay ti 1¢ thé tich: Vy/Vey = 3/2,5.
- Khoang thoi gian bén mau t6t nht t = 25 + 50, chon ty w,= 30 phit.
3.1.6. Két qua do phd hép thu ciia hep chit mau xanh

Két qua do phd hap thu cua 03 dung dich mau xanh & cac nong

d6 Cen -1;2;3 mg/L) dugc trinh bay trén hinh 3.6.

/TN
.-’f )

i
%

1/.— /—-\ '\.\ R
PN
- . N

o o

Hinh 3.6. Phé hap thy cia 03 dung dich phirc mau & cdc nong dé khac
nhau

Két qua trén cac hinh 3.6 cho thiy:
- Cac dung dich CN™ ¢6 ndng d6 khac nhau thi c6 d6 hdp thu quang cuc
dai khac nhau, chiéu cao cua pic ti 1€ voi néng do CN;
- Pho hép thy cia cac dung dich mau & cac nong dd CN” khac nhau, déu c6
cung bude song hip thu cuc dai tai Ay = 614 nm. Didu d6 chimg t6 hop
chit mau bén, 6n dinh va c6 thanh phin cac ciu tir trong phan tmg ding
bang quan hé ti lugng.

D6 1a bude song thuc nghiém ti wu, duoc sir dung cho cac phép
do tiép. Diéu nay phu hop véi cac tai lidu. Vi vay, chung t0i chon: Ag; w,
= Anax = 614 nm.
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0.3

0.25

0.2

0.15 -

0.1 -

Ham lwgng xianua (mg/L)

0.05

41 @ IP!I !8 PT9 | PT10
mmmD12013| 0.276 | 0.132 | 0.254 | 0.132 | 0.115 | 0.075 | 0.052 | 0.046 | '
|mmmm 22013 0283 | 0.177 | 0.282 | 0.115 | 0.118 | 0.018 | 0 | 0.042 |

mmsm D1-2014| 0.225 | 0.154 | 0.275 | 0.189 | 0.105 | 0.105 | 0.062 | 0.055 |
|mmmD2-2014] 0.282 | 0.162 | 0.285 | 0.21 | 0.112 | 0.092 | 0.045 | 0.052 |

s D1-2015 0.221 | 0.173 | 0.282 | 0.205 | 0.109 | 0.096 | 0 | 0 |
|mmp2-2015) 0228 | 0.22 | 0275 | 0.212 | 0.115 | 0.056 | 0.045 | 0

-Cmax | 0.108 | 0.108 | 0.108 | 0.108 | 0.108 | 0.108 | 0.108 | 0.108 | 0.108 | 0.108

PT1 | PT2 | PT3 | PT4 | PTS

Hinh 3.21. Ham luong xdc dinh hdm lwong xianua ¢ huyén Phuc Tho,
thanh pho Ha Noi

Két qua trén hinh 3.21 cho thiy:
- Ham lugng xianua trong mau nuéc & Phiic Tho trong 03 nim (2013+
2015) dao dong tir 0,042 + 0,283 mg/L. C6 5/10 vi tri iy mau c6 ham
lugng xianua ( tr 0,109 + 0,283 mg/L) vugt qua gidi han cho phép tur
1,01 + 2,62 lan.
- Ham luong xianua trung binh trong 03 nam la 0,141 mg/L, vuot qua
giéi han cho phép 1,30 1an.
- Két qua phan tich xianua trong 02 miia (muia kho - dot 1; mia mua - dot
2) vé co ban la kh4 gidng nhau, nhung mua khé muong can hon nén ham
luong xianua c6 cao hon cht it.
3.4.3. Két qua phan tich xdc dinh ham hrong xianua trong cic miu
nuwée thai & huyén Thanh Oai, Thanh pho Ha Ni
3.4.4. Két qua phan tich xdc dinh ham lwgng xianua trong cic miu
nuwée thai & huyén Pong Anh, Thanh phé Ha Noi
3.4.5. Panh gia chung mirc d9 6 nhiém xianua tai co' sé ma tai thanh
phé Ha Noi

Cin cr vao két qua qua trinh thi nghiém ta c6 thé danh gid mirc
d6 6 nhiém xianua & cac huyén ciia thanh phé Ha Noi ¢ ca hai mia: muia
khé va mua mua. Két qua duoc trinh bay & bang 3.32
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= D1-2013

- D2-2013

—P1-2014

D2-2014

s D1-2015

h B P2-2015
I._ = Cmax

17110

Hinh 3.20. Ket qua tong ho’p vé ham Iu"_ong Xianua o Thanh Tri, Ha Noi

0.6 4

0.5

0.4

0.3

Ham lugng xianua (mg/l)

0.2

0.1

0
Mau

Két qua hinh 3.20 cho thiy:
- Ham lugng xianua trong miu nuéc & Thanh Tri trong 03 nam (2013~
2015) dao dong tir 0,005 + 0,492 mg/L. C6 7/10 vi tri 1dy mau c6 ham
lwong xianua (tir 0,110 + 0,492 mg/L) vuot qué gidi han cho phép tir 1,08
+4,92 lan.
- Ham lugng xianua trung binh trong 03 nam la 0,249 mg/L, vuot qua
gi6i han cho phép 2,30 lan.
- Ham luong xianua trong cac mau c6 xu hudng giam dén tir mau TT1 (&
dau ngudn) dén TT10 (cudi nguon) bac biét 02 mau TT9 va TT10
khong phat hién dugc xianua, cdc mau cang xa nguon thi cang dugc pha
loang nhiu hon va cang c6 ham lugng xianua thap hon.
- Két qua phan tich xianua trong 02 mua (mua khé - dot 1; mua mua - dot
2) vé co ban 1a kha gidng nhau, nhung muia khé mwong can hon nén ham
Iuong xianua c6 cao hon chat it.
3.4.2. Két qua phan tich xac dinh ham lwong xianua trong miu nuwéc
thai ctia huyén Phic Tho, Thanh phd Ha Ngi
3.4.2.4. Pdnh gid chung mirc dg 6 nhiém xianua trong nudc thdi cia cong ty
ma tai Lién Hiép, Phuc Tho, Ha Noi

Pé danh gia tong thé v& mirc d6 6 nhiém xianua trong nudc thai
cua cong ty ma Phuc Tho, Ha Noi trong 03 nam (2013 + 2015), ching to6i
biéu thi cac két qua phan tich trén hinh 3.21.
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3.1.8. Két qué x4y dyng duong chudn 1- xdc dinh ham lwong CN sit
dung thuoc thir pyridin — pyrazolon (T1)

0.4

0.34

0.24

Absorbance

0.14

a 0.1 0.2

Concentration {mg /1)

—Fit + Measured

Hinh 3.8a. Puong chudn 1- xdc dinh ham lirong CN” bang thuoc thir
pyridin — pyrazolon (tu dong thiét ldp)
BPuong chuén trén hinh 3.8a dugc thiét 1ap tai cac diéu kién t6i wu
(PHegivu = 6,95 £0,41, tigi vy = 30 pht, Aoy = 614 nm.. )
Pé thuan lgi trong viéc do A va tinh nong do Cen, ching t61 xtr 1y
théng ké duong chuan theo phin mém Orgin 8.0. Két qua duoc trinh bay
trén hinh 3.8b

0.35 | Equation "y=a+b*x
" |Adj. R-Square  0.99801
0.30 4 Value Standard Error &
| Intercept  0.0072 0.0031| w—
< 0254B Slope 1.68091 I}oz:tgg |
0.20 )
| /il
0.15 /1(
0.10 ‘/) 4
0.05 e
0.00

0.00 0.02 004 0.06 0.08 010 012 0.14 0.16 0.18 0.20 0.22
mg CN/I

Hinh 3.8(b): Puong chudn 1- xdc dinh ham lwong CN bang thudc thir
pyridin — pyrazolon (sir dung phan mém Orgin 8.0)
Thu dugc phuong trinh duong chuén:
Abs = (1,681 £ 0,056).Ccn + (0,007, £ 0,0064) (PT.1)
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Phuong trinh duong chuan c¢6 hé sé tuong quan R* = 0,99801, hoan toan
thoa man tiéu chuan 0,99 <R*< 1.

3.1.9. Két qua x4c nhén gia tri sir dung ciia phwong phap xac dinh
ham lweng xianua sir dung thudc thir pyridin — pyrazolon (T1)

Két qua do do hép thy quang A cta 10 dung dich phirc mau dugc
tién hanh song song c6 cung nong do xianua 0,02 mg/L dugc trinh bay
trén bang 3.8.

Bdng 3.8. Két qua do d¢ hap thu quang A va tinh nong do Cey
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34. KET QUA XAC PINH HAM LUQNG TONG XIANUA
TRONG MAU NUOC
3.4.1. Két qua phan tich ham lwong xianua trong cac miu nuéc thai
6 huyén Thanh Tri, Thanh pho Ha Ni
3.4.1.3. Két qua xdc dinh ham heong xianua nam 2015

Két qua x4c dinh ham luong xianua ciia cic mau nude thai tai cong
ty ma & Thanh Liét, Thanh Tri, Ha N§i ndm 2015 duogc trinh bay trén bang
3.31.

Bdng 3.31. Két qua xdc dinh ham lwong CN- trong mau nude thdi tai
cong ty mg ¢ Thanh Liét, Thanh Tri, Ha Noi nam 2015

Theé tich cac dung . | -
Ven- 2mgn . 2 < | Dinh muc A Cen
DD (mL)g/ dich chlz::rrlllf?em vao | g (mL) (mg/L)
nén 0,0 50 0,00 0,000
1 0.5 50 0,047 | 0,025
2 0,5 -0,3mL cloramin T, 50 0,039 | 0,020
3 0,5 lac ky va dé yén 3 50 0,046 | 0,024
4 0.5 phut, . 50 0,046 | 0.024
5 0.5 - 2,5mL dung dich 50 0.044 | 0,023
6 0,5 H:PO, va 2,5mL 50 0,041 | 0,021
> dung dich HPO,™, 2 2

7 0,5 3L thube this 50 0.044 | 0,023
8 0,5 pyridin — pyrazolon 50 0,048 | 0,025
9 0,5 50 0,046 0,024
10 0,5 50 0,047 | 0,025

9 A-A)
Do léch chuan: gy _ 2 ( ' ) =0,0017
n-1
Gia tri n6ng d6 trung binh: C= 0,023
Gi6i han phat hién: LOD =3.SD =3.0,0017 =5,1.10” (mg/L) = 5,1 ppb
Gi6i han dinh luong: LOQ =10.SD=10.0,0017= 0,017 (mg/L) =17 ppb
KiémtraR= _C — 0,023 =4,51
LOD 5,1.10°

Gia tri R thoa méan: 4 < R < 10, thi néng d6 dung dich thtr nghiém
Ccen = 0,02 mg/L 1a phu hop va LOD tinh dugc 1a dang tin cdy.

e Xac dinh d6 thu hoi (d€ xac dinh d6 ding)

bot 1-2015 P2-2015
Vi tri pH Coene Crs théng ké pH Cenw Crs théng ké
(mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/L)

TT1 8,15 0,421 0,421+0,001 8,20 0,328 | 0,328+0,004
TT2 8,22 0,379 0,379+0,001 8,18 0,422 0,422+0,006
TT3 8,27 0,382 | 0,392+0,003 8,25 0,225 | 0,225+0,004
TT4 8,25 0,305 | 0,305+0,003 8,22 0,312 | 0,312+0,004
TT5 8,25 0,200 | 0,200+0,006 8,18 0,175 | 0,175+0,005
TT6 8,47 0,100 0,100+0,003 8,28 0,112 0,112+0,004
TT7 8,15 0,083 | 0,083+0,004 8,20 0,095 | 0,095+0,006
TT8 | 7,68 | 0,076 | 0,076+0,003 7,75 kph kph
TT9 | 792 | kph kph 8,00 kph kph
TT10 | 810 | Kkph kph 8,05 kph kph

Tir két qua trén bang 3.31 cho thay:
- Ham lugng xianua trong mau nudc thai cua cong ty ma & Thanh Tri
nam 2013 dao dong tr 0,076 + 0,422 mg/L. C6 6/10 vi tri léy mau ¢co
ham lugng xianua vuot qué gidi han cho phép, chiém 60%.
- Két qua phan tich hai dot ndm 2015 tai 10 vj tri ciing cho thdy: ham
luong trung binh dot 1 1a 0,243 mg/L; ham luong trung binh dot 2 la
0,209 mg/L; Trung binh ca ndm la 0,226 mg/L.
- K&t qua phan tich ndm 2015, ham luong xianua thdp hon niam 2013 va
2014.
3.4.1.4. Panh gid chung mikc dg 6 nhiém xianua trong nudc thdi ciia cong ty
ma tai Thanh Liét, Thanh Tri, Ha Noi

Dé danh gia téng thé v& mirc do 6 nhidm xianua trong nudc thai
cua cong ty ma Thanh Liét, Thanh Tri, Ha NGi trong 03 nidm (2013 +
2015), chung toi biéu thi cac két qua phan tich trén hinh 3.20.
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) Két qua trén bang 3.26 cho thay: . i
- Béi voi dung dich [Fe(CN)g]* ndng d6 xac dinh lai gin dung nhu ndng

11

Bdng 3.10. Két qua xdc dinh do thu héi ciia phirong phép xdc dinh
xianua bang thuoc thiwr pyridin — pyrazolon

do ban dau. i . Mau trang Mau trang Mau trang
- D61 v6i dung dich [F e(CN)§]3' ndéng do xac dinh lai bang 0,021 mg/L Mau thi nehié thém chuan thém chuan thém chuan
(chi dat 84%), diéu nay 6 thé do phire [Fe(CN)e]* ¢6 hang s6 bén B = authinghiem |- o =0,02 Con= 0,10 Cen=0,20
10*? > hang s6 bén cta phirc [Fe(CN)e]* Bs = 107", mg/L mg/L mg/L
3.3.3. Két qua xac dinh d) thu hoi cia dung dich phirc chira xianua Keét Két K&t qua
Bdng 3.27. Bang ket qua xac dinh d6 thu hoi dung dich phurc [Fe(CN)5]4' Lin | qua do R ”ed RY ed qua R
Mau phirc thém | R% | Mauphtic thém | R% | Mau phtc thém | R% do | (mg/L ° | qua /LO ° ‘;L °
0,01mgCN/L 0,02mg CN/I 0.04mgCN/1 ) (mg/L) (mg/L)
1 0,033 110 0,040 90 0,066 110 )
2 0,038 110 0,046 95 0,063 90 Nongd | 1 | 0016 | 80 | 0096 | 96 | 0.176 | 88
3 0.034 100 0.046 110 0.061 92.5 CdO(guc;E) 2 10,022 | 110 | 0,094 | 94 | 0,193 |96,5
4 0,037 90 0,050 110 0,061 82,5 « (Mg 3 0,020 | 100 | 0,108 108 0,191 | 95,5
> 0,035 %0 0,048 110 0,064 95 4| 0018 | 90 | 0,102 | 102 | 0,140 | 70
6 0,033 80 0,042 85 0,068 107,5 ’ ’ ’
Rop 96,7 100 96,3 5 ] 0,019 95 0,104 104 0,188 94
% 6 | 0,014 70 0,089 89 0,185 |92.5
, ‘ Do thu hdi TB 90,8 98,8 89,4
A 9 , . A A 5 . /. 3- ’ ) ) h P
oo trirlile:)é(i/ug g‘;‘rfgi‘g}é do thu hoi cia dung dich phic [Fe(CN)e] K&t qua tén bang 3.10 (tinh theo CT.7) cho thay: Do thu hdi trung
C ng 3.28. . . A - o/ An 1 s
Bdng 3.28. Bang két qud xdc dinh @6 thu héi dung dich phirc [Fe(CN)sJ> lzmh Od a0 dong EU: 8?’4 2 98’8A) Adam bfo Sthe({ AQACA chp phf:p tu: 80
MU bht RY% MU oht RV, MU bht RV =110%) [23]. Piéu d6 khang dinh d¢ thu hoi dam bao, tirc d¢ ding dam bao.
“t‘l‘jélinuc ° i‘ﬁ;ﬂ“ 0 Et‘}‘iélznuc o 3.1.9.3. Xdc dinh d3 ldp lai ciia phwong phép (d3 ldp)
i i . Bang 3.11. Mdt do quang va nong do tinh toan c?‘zmc cua cdc dung dich
1 0,0 l(r)n(z;g;)N /L 90 0,0231§3CéN /L 20 0’04811(‘;;6(:31\] /L 105 phitc mau co nong do xianua khac nhau (thdp, trung binh, cao)
2 0,028 | 90 | 0,040 105 | 0060 | 1025 Néng 9 thye (mg/L) 0,02 0,10 0,20
3 0,029 90 0,041 105 0,059 97,5 Lan 1 0,016 0,096 0,176
4 0,033 80 0,042 85 0,061 90 NG d Lan 2 0,022 0,094 0,193
5 0,025 80 0,039 110 0,056 97,5 d(;)ng duo‘-c’ Lan 3 0,020 0,108 0,191
6 0,032 110 0,042 105 0,055 85 (mg/L) ) Lan4 0,018 0,102 0,140
Rs% 90 98,3 96,3 Lan 5 0,019 0,104 0,188
Lan 6 0,014 0,089 0,185
Két qua trén bang 3.27 va 3.28 cho thay: do thu hdi trung binh Trung binh 0,018 0,099 0,178
dao dong tir 90 + 100% ‘hoém toép dam bao theo quy dinh cia AOAC (cho SD 0.0028 0,0070 0.0198
phép tur SQ +110%). Pieéu do .khéng dlnh d6 thu hoi dl‘mg dich mél,u chura RSD (%) 1571 7.03 1.0
xianua la tin cdy, c6 nghia la ion CN trong cac phtc bén sau khi cat dugc - : :
giai phong gan nhu hoan toan dudi dang khi HCN. RSD (%) theo AOAC 1521 <15 115
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Két qua trén bang 3.11 cho thay: Do léch chuan tuong dbi déu
dam bao so voi AOAC. Piéu d6 khang dinh do 13p dam bao, tirc d6 chum
dam bao.

Do chinh xac = dg dung (do chéch Bias + d6 thu h6i) + d0 chum
(do lap).

Nhu vay phuong phéap x4c dinh ham lwong xianua bang phuong
phap do quang sir dung thudc thir pyridin — pyrazolon c¢6 d¢ chinh xac
dam bao, tirc co d9 tin cdy.

3.2. KET QUA XAY DUNG PHUONG PHAP XAC PINH CN VOI
THUOC THU PYRIDIN — BARBITURIC (T2)
3.2.6. Két qua do pho hép thu ciia hop chit mau tim hong

Két qua do phd hap thu cia 03 dung dich mau tim hong & cac

ndng d6 Cen- = 1;2;3 mg/L) dugc trinh bay trén hinh 3.14.

- S A

Ll e ---_...,, \ I"-\
E= T '-_----_—-F/F\\\q.\l;‘:‘;-_- -

e e

e L

Hinh 3.14. Phé hdp thu ciia 03 dung dich mau & cdc nong do khdc nhau

Két qua trén cac hinh 3.14 cho théy:
- Céc dung dich CN™ ¢6 ndng d6 khac nhau thi c6 d6 hdp thu quang cuc
dai khac nhau, chiéu cao cua pic ti 1€ voi néng do CN;
- Phd hip thu cua cac dung dich mau & cac ndng do CN™ khac nhau, déu co
cung bude song hip thu cuc dai tai Ay = 580 nm. Didu d6 chimg t6 hop
chit mau bén, 6n dinh va c6 thanh phan cac ciu tir trong phan tmg ding
béng quan hé ti luong.

D6 1a bude song thuc nghiém ti wu, duoc sir dung cho cac phép
do tiép theo[78]. Vi vay, chung t6i chon: Ay = Amax = 580 nm.
3.2.10. Panh gia hai phwong phap xac dinh ham luwgng xianua va lua
chon phwong phép phi hop dé xac dinh xianua trong cac méu thue té

13

Bdng 3.23. Bang tong hop cdc théng sé ciia hai phirong phdp xdc dinh CN-

Phuong phap stir dung thude thir Phuong phap stir dung thude thir
pyridin — pyrazolon pyridin — barbituric

bicu kién | - Budc séng hap thu toi uu A = - Budc song hap thu to1 uu Ag; =
t6i wu Amax = 614nm Amax = 580nM

- pHegi . = 6,91 0,45 - pHegi wu = 6,13 £0,29

- Ti 18 Nagumint/Men = 1,32.10%/1,9.107 | - Ti 18 nejoramin /0en = 2,2.10°/1,9.107

~69,5. ~115.

- Ti 18 thé tich Vy/Vey = 3,0/2,5 - Ti 18 thé tich Vio/Ven = 2,5/2,5

- D0 bén mau: tg; = 15 + 40 phiit. | - D bdn mau: tg v = 15 + 50phut.
Phuong Phuong trinh dudng chuan: - Phuong trinh duong chuan:
trinh Abs = (1,681 +0,056).Ccn + Abs =(2,511£0,072).Cen +
duong (0,007, £ 0,0060) (0,018 +0,009)
chuan
Xacnhan | - Khoang tuyén tinh ctia duong - Khoang tuyén tinh ctia duong
gid tristt | chuan: 0,01 + 0,30 mg/L chuan: 0,01 + 0,30 mg/L
dungcia | _1OD=51.10°mgL= 5,1 ppb -LOD =3,610° mg/L=36ppb
gﬁ:gng -LOQ=0,017 mg/L=17 ppb -LOQ=0,012 mg/L = 12 ppb

3.3. PANH GIA KHA NANG CHUYEN HOA CAC PHUC BEN
CHUA CN- .
3.3.2. Két qua xac dinh nong d¢ CN- trong cic dung dich phirc sau

Kkhi cét

Bdng 3.26. Két qud xdc dinh lai nong dé CN trong dung dich

[Fe(CN)g]*va dung dich [Fe(CN)g*

. v DDX
Dung dich
upli’rc. (mL)

COCN ban dau
(mg/L)

Ccncac lan
(mg/L)

Cen-
(mg/L)

H (%)

[Fe(CN)s]* 2,50
(0,5mg/L)

0,025

0,022

0,027

0,024

0,028

0,025

0,026

0,023

0,025 £ 0,002

100 + 0,08

[Fe(CN)g]*™ 2,50
(0,5mg/L)

0,025

0,021

0,019

0,020

0,025

0,017

0,021

0,022

0,021 + 0,001

84 +0,02




