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Phan bén — Xac dinh lwu huynh téng sé - Phwong phap khéi
lwong

Fertilizers - Method for determination of fotal sulfur - Gravimetric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay ap dung dé xac dinh ham lugng luu huynh tdng sé trong cac loai phan bon.

2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau la rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuan nay. Ddi vai cac tai liéu vién dan
ghi nd@m coéng bo thi ap dung phién ban duoc néu. Déi véi cac tai liéu vién dan khong ghi nam cong b

thi ap dung phién ban méi nhét, bao gém c3 stra ddi, bd sung (néu co).

TCVN 4851:1989 (ISO 3696:1987), Nudc dung cho phong thi nghiém phan tich — Yéu céu ky thuét va
phuong phép thi.

TCVN 5815:2001, Phan hén hop NPK — Phuong phép thir.

3 Nguyén tic

Chuyén héa cac hop chat chira luu huynh trong cac loai phan bon vé dang ion sulfat (SO.2) hda tan
trong dung dich. Xac dinh ham lwgng Iwu huynh trong mau bang phuong phap khéi lwong.

4 Thudc thy

Trong subt qua rinh phan tich, ngoai trir treéng hop ¢é nhiing chi dan riéng, chi diing cac thubc ther
tinh khiét phan tich va tinh khiét hoa hoc. Sir dung nuwéc cat dal theo TCVN 4851:1989 ( 1SO
3696:1987) hoac nudc co do tinh khiét twvong dwong.

4.1 Axit nitric dac(HNO;), 65% ; khoi luong riéng d ~ 1,42 g/ml.



TCVN 8296 :72012 -

4.2 Axit clohydric dic (HCI), 37%; khéi lwgng riéng d ~ 1,18 g/ml.
4.3 Bari clorua (BaCl,.2H;0).
4.4 Dung djch axit clohydric HCI 1/1 ( theo thé tich)

Thém 500 ml axit clohydric (4.2) vao binh dinh mirc cé dung tich 1 000 ml da chira sin 400 ml nuéc,
1ic d&u, 1am ngudi, sau d6 thém nwéc dén vach mive, lac ddu.

4.5 Dung djch axit clohydric HCI 10%

Thém 236,4 ml axit clohydric (4.2) vao binh djinh mirc cé dung tich 1 000 ml d& chira san 400 ml nuwéec,
lac d&u, 1am ngudi, sau d6 thém nwdc aén vach mibe, lac déu.

4.6 Dung djch axit clohydric HC1 0,1%

Thém 10 ml axit clohydric (4.5) cho vao binh dinh mic cé dung tich 1 000 ml 83 chi*a sdn 400 ml
nwére, 1am ngudi, sau dé thém nudc dén vach mire, lac déu.

4.7 Dung dich bari clorua BaCl; 10%

Can 117 g bari clorua (4.3) cho vao cbc, thém khoang 700 ml nwdc, khudy déu cho tan sau d6 chuyén
vao binh dinh mirc ¢ dung tich 1 000 ml, thém nwdc dén vach mire, lac déu.

4.8 Dung dich bari clorua BaCl; 1%

L4y 100 ml dung dich (4.7) cho vao binh dinh mirc cé dung tich 1000 ml, thém nwéc dén vach mirc,
lac dau.

CHU THICH — T4t ca cac thubc th> 35 pha cin bdo quén trong cc lo cb ndp kin.

5 Thiét bj, dung cu

S{r dung cac thiét bj, dung cu thong thwdng trong phong thi nghiém va cac thiét bj, dung cy nhw sau:
5.1 Lo nung, c6 nhigt do 1 000 °C + 5 °C.

5.2 Tua sy, cé nhiét do tir 50 °C dén 200°C £ 2 °C.

5.3 Can phén tich, c6 d6 chinh xac + 0,001 g.

5.4 Bép phan huy, co diéu khién nhiét do.

5.5 Binh phan huy, c6 dung tich 100; 250 ml.

5.6 Chén nung, co dung tich 30 ml.

5.7 Cbc chju nhiét, cé dung tich 100; 250 ml.

5.8 Binh dinh mivc cac loai, co dung tich 25; 50; 100; 1 000 ml,

5.9 Pipet, cé dung tich 2; 5; 10 ml, co dg chinh xac + 0,1 ml.
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5.10 Phéu lgc, c6 dwong kinh 8 mm.
5.11 Binh hat m.

5.12 Giay loc dinh lwong khéng tro.

6 Ly mau va chuén bj miu

6.1 Phan bon dang ran
LAy mau va chuan bi miu theo TCVN 5815:2001

6.2 Phan bon dang long

6.2.1 Dang dung dich: M3u lay ban G4u it nh&t phai I6n hon 50 ml, treéc khi lay mau dé tién hanh phép
thir, mau phai duoc Kc déu. “

6.2.2 Dang mAu Iéng sén sét : MAu |3y ban dau it nhét phai Ion hon 200 g, truéc khi ldy mau dé tién
hanh phép thir,mau phai dwoc tron déu, can mau béng dyng cu can mau uot.

7 Cach tién hanh
7.1 Phan hiy miu
7.1.1 Phan bén dang ran

7.1.4.1 Can khoang 2,00 g mdu (mau can chira toi thiu 10 mg Iwu huynh) béng can (5.3) cho vao
binh phan hiy. Thém 20 ml dung dich axit clohydric (4.4) va 30 ml axit nitric (4.1), day binh bang phéu
nhd, ngam 4 h (hosc dé qua dém).

7.1.1.2 Dit binh [&n bép phan hy, ting dan nhiét 3 dén 120 °C, dun séi nhe khoang 60 min, rdi than
trong tiing nhiét do Ién t&i 200 °C trong 90 min, dén khi dung dich tréng la duoc.

7.1.1.3 D& ngudi, thém 10 ml nwéc, dun nhe khodng 5 min, sau do loc qua gidy loc min, riva can trén
ph&u 5 dén 6 I&n bing nirdc néng cho @én khi dung dich thu dugc & binh hirng khoang 180 mi.

7.1.1.4 Chuyén toan b dung dich thu dugc & (7.1.1.3) véo binh dinh m&rc ¢6 dung tich 200 ml, thém
nwérc, lac déu va dinh mirc Gén vach (V4). Dung dich dwgc dung dé xac dinh luu huynh.

7.1.2 Phéan b6n dang long

7.1.2.1 Ding pipet (5.9) ldy khoang 2,00 ml m3u, ( mAu chira téi thiéu 10 mg luu huynh), cho vao binh
phan hiy. Thém vao 20 ml dung dich axit clohydric (4.4) va 30 ml axit nitric (4.1), day binh béng phéu
nhé, ngam 4 h (hoéc dé qua dém).
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7.1.2.2 B3t binh I8n bép phan huy, ting dan nhigt a6 Gén 120 °C, sbi nhe khoang 60 min, dén khi
dung dich trong 13 dugc. Sau d6 tién hanh cac buéce theo (7.1.1.3) va (7.1.1.4). Chuin bi mt mau
trdng ti&n hanh cting diéu kién nhir mAu thiz phan bon.
CHU THICH :

1) Phii theo déi thiréng xuyén qua trinh phén hily, tranh @& trao bdn m3u va kho miu.

2 ) Luu huynh tdng sé trang phan bén chi yéu dudi dang ion sunphat (SO.Z), c6 mt Irgmg rét nhé (dudi 0,5%) &
dang luru huynh hiu ce, qua trinh phan hily mBu cb thé [am mét di mdt Igng nhé Ivu huynh hiru co khi str dyng hé théng
phéan hiy luu huynh khang héi luu.

3)) Vi céc miu dang Ing phai lac dku dung dich trrére khi lay mBu 88 phan hiy.

4 ) Vi céc mau dang Idng phai can nhéc lai sau khi ldy khodng 2,00 mi mAu thir 38 dwra vao cbng thirc tinh két qua.

7.2 Tao kéttua

7.2.1 LAy chinh xac mot thé tich (V) dung dich (7.1.1.4) vao céc chiju nhiét (c chira téi thidu 7 mg luu
huynh hay 50 mg bari sunphat (BaSO,). Thém vao 1 ml dung dich axit clohydric (4.5), dun dén sdi.

7.2.2 Thém 10 ml dung djch bari clorua (4.8) vao dung dich dang sdi, tiép tuc dun, Iic nhe, xuat hién
két tia bari sunphat mau tréng (BaSO.), giir nhiét 43 gén s6i khodng 30 min, tit bép d& yén 4 h. Cho
thém 2 ml dung dich bari clorua (4.7), tiép tuc dun sdi nhir trén cho két tda hoan toan, dé nguéi.

7.2.3 D&n toan bd két tda thu duoc & (7.2.2) qua gidy loc min dinh lwong khdng tro (5.12), riva két tia
trong céc ba I4n béng dung dich axit clohydric (4.6) néng, sau dé dén toan bb két tia can lai trong céc
1&n gidy loc. D& kho két tua va gidy loc.
CHU THICH :

1) Chuan bj dbng th&i mt mAu tréng chi co gidy loc, tién hanh ciing diéu kign nhur m5u thi phan bén.

2) Beri sunphat BaSO4 két tiia chon loc tt trong mobi truémg c6 ndng d§ axit téi thidu 12 HCI 0,05 N, két tda néng 1am
tang qua trinh phan hip thy va tao tinh thé I1ém, ¢6 thé & yén két tia 4 h trong 10 4m & nhist 48 80 °C.

7.3 Nung va can két tha

7.3.1 Cho két tia (7.2.3) cho vao chén nung (5.6) trwéc @6 da dwoc nung dén Khéi Irgng khéng déi,
can chinh xac khéi lwong két tia va chén nung trwdc khi sdy (m,). Nung két tda 1an the nhét & nhiét
d9 750 °C + 5 °C trong 16 nung (5.1) khoang 2 h.

7.3.2 Bé ngudi chén nung trong binh hit &m (5.10), can 1&n thir nhét khéi lwong chén va két ta trén
can phan tich (5.3), ghi lai két qua 1an can.

7.3.3 Tiép tuc nung két tia I&n thiv hai & nhigt d nhw (7.3.1) khoang 1 h. D& ngudi chén nung.

7.3.4 Can 1&n ther hai, khi khoi lwong can hai lAn lién tiép & (7.3.2) va (7.3.4) khong thay déi . Ghi khéi
lugng can clia tét thia va chén nung sau khi sdy (m,)
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8 Tinh két qua
8.1 Ham lvong Ivu huynh téng sé trong mau phén bén thuong pham dwoc tinh theo cong thirc sau:

(m, -m,)x0,1374x ¥, x100

%S=
M xV,

(1)

Trong do:

M khéi lwgng mau can Gé& phan hiy (7.1.1.1) hodc khéi lvong twong tng cla thé tich theo
(7.1.2.1), tinh bang (g) ;

V;  thé tich dung dich duoc djnh sau phan hly (7.1.1.4), tinh béng (ml);
V>  thé tich dung dich lay @& két tiia (7.2.1), tinh bang (ml);
m; khéi legng chén va két tlia trére khi nung (7.3.1), tinh béng (g);
m;  khéi lwgng chén va két tia sau khi nung (7.3.4), tinh bang (g);
0,1374 hé sb chuyén dbi tir BaSO, sang S;
100 hé s6 chuyén ddi phan tram.
8.2 Ham lwong Iwu huynh tdng sé trong m&u phan bon khd kigt dwoc tinh theo cong thirc sau:

m, -m,)x 01374 x ¥, x100 .

%s=
MxV,

k @

Trong d6:

M khdi lrong mau can dé& phan hiy (7.1.1.1) hodc khéi leong twong (g cia thé tich theo
(7.1.2.1), tinh bang (g) ;

Vy thé tich dung dich dugc dinh sau phan hiy (7.1.1.4), tinh bang (ml);
V, thé tich dung dich &y d& két tia (7.2.1), tinh bang (ml);

m; khéi lrong chén va két tia treére khi nung (7.3.1), tinh béng (g);
m, khéi lwgng cheén va két tlia sau khi nung (7.3.4), tinh bang (g);
0,1374 hé sb chuyén ddi tir BaSO, sang S;
100 hé sb chuyén dbi phan tram;

k  hé sb kho kiét.

8.3 Két qua thir nghiém la gia tri trung binh clia hai phép xac djnh lién tiép, chénh I&ch so v&i gia tri
tuyét @6i khoang 0,3% la dat.
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9 Baéo cao thir nghiém

Bao cao thir nghiém phai bao gdm it nhét nhirng thdng tin sau:
a) Vién dan tiéu chuan nay;

b) Béc diém nhan dang mAu;

c) Két qua xac dinh lwu huynh;

d) Nhirng chi tiét khdng quy dinh trong tiéu chudin nay hodic nhirng didu durgc coi 1a tly chon va cac
yéu 16 co thé anh hudng dén két qua thir nghigm.
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