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T I ª u   c h u È n   v I Ö t   n a m                                       tcvn 6498 : 1999

ChÊt l−îng ®Êt − X¸c ®Þnh nit¬ tæng − Ph−¬ng ph¸p Kendan

(Kjeldahl) c¶i biªn

Soil quality − Determination of total nitrogen − Modified Kejldahl method

1   Ph¹m vi ¸p dông

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh hµm l−îng nit¬ tæng (N-amoni, N-nitrat, N-nitrit, N- trong

hîp chÊt h÷u c¬) cña ®Êt. Nit¬ trong c¸c liªn kÕt N − N, N − O vµ trong mét sè hîp chÊt dÞ vßng (®Æc biÖt

lµ pyridin) chØ cã thÓ x¸c ®Þnh ®−îc mét phÇn. Cã thÓ dïng tiªu chuÈn nµy ®Ó x¸c ®Þnh nit¬ tæng trong tÊt

c¶ c¸c lo¹i ®Êt.

2   Tiªu chuÈn trÝch dÉn

Nh÷ng tiªu chuÈn sau ®©y ®−îc sö dông cïng víi tiªu chuÈn nµy:

TCVN 4851: 1989 (ISO 3696:1987)   N−íc dïng ®Ó ph©n tÝch trong phßng thÝ nghiÖm −Yªu cÇu kü thuËt

vµ ph−¬ng ph¸p thö.

ISO 5725:1986   §é chÝnh x¸c cña c¸c ph−¬ng ph¸p thö −X¸c ®Þnh ®é lÆp l¹i vµ ®é t¸i lËp ®èi víi mét

ph−¬ng ph¸p thö tiªu chuÈn ®−îc thö nghiÖm gi÷a c¸c phßng thÝ nghiÖm.

ISO 11464:1994   ChÊt l−îng ®Êt − Xö lý s¬ bé mÉu ®Ó ph©n tÝch hãa lý.

TCVN 5963: 1995 (ISO 11465:1993)   ChÊt l−îng ®Êt − X¸c ®Þnh chÊt kh« vµ hµm l−îng n−íc trªn c¬ së

khèi l−îng − Ph−¬ng ph¸p khèi l−îng.

3   Nguyªn t¾c

Ph−¬ng ph¸p nµy dùa trªn c¬ së ch−ng cÊt Kendan (Kjeldahl) nh−ng thay xóc t¸c selen b»ng xóc t¸c

titan dioxit (TiO2).

Chó thÝch 1 −  Titan dioxit cã ®éc tÝnh sinh th¸i Ýt h¬n selen.
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4   Thuèc thö

TÊt c¶ c¸c thuèc thö ph¶i ®¹t ®é tinh khiÕt ph©n tÝch. N−íc sö dông lµ lo¹i 2 theo TCVN 4851/ISO 3696.

4.1   Axit salixilic/axit sunfuric

Hoµ tan 25 g axit salixilic trong 1 lit axit sunfuric ®Ëm ®Æc (ρ = 1,84 g/cm3).

4.2   Hçn hîp xóc t¸c kali sunfat

NghiÒn vµ trén kü hçn hîp 200 g kali sunfat , 6 g ®ång (II) sunfat ngËm 5 ph©n tö n−íc vµ 6 g titan dioxit

cã cÊu tróc tinh thÓ anatax.

4.3   Natri thiosunfat ngËm n¨m ph©n tö n−íc

NghiÒn tinh thÓ thµnh bét mÞn, chuyÓn qua r©y cã cì lç 0,25 mm.

4.4   Natri hidroxit , c(NaOH) = 10 mol/l

4.5   Dung dÞch axit boric ρ(H3BO3)= 20 g/l.

4.6   ChØ thÞ hçn hîp

Hoµ tan 0,1 g bromocresol xanh lôc vµ 0,02 g metyl ®á trong 100 ml etanol.

4.7   Axit sunfuric, c(H+)= 0,01 mol/l.

5   ThiÕt bÞ

ThiÕt bÞ phßng thÝ nghiÖm th«ng th−êng vµ

5.1   B×nh ph¸ mÉu (hoÆc èng) víi thÓ tÝch danh ®Þnh lµ 50 ml, phï hîp víi bÕp ph¸ mÉu.

5.2   BÕp ph¸ mÉu

Chó thÝch 2 −  C¸c èng thuû  tinh ®Æt trong c¸c lç ®−îc khoan trªn mét  khèi nh«m lµ thÝch hîp.

5.3   ThiÕt bÞ cÊt phï hîp h¬n c¶ lµ lo¹i Parnas − Wagner.

5.4   Buret, chia ®é 0,01 ml hoÆc nhá h¬n.

6   Xö lý s¬ bé mÉu ®Êt

C¸c mÉu ®Êt ®−îc xö lý s¬ bé theo ISO 11464.

Chó thÝch 3  −  Cã thÓ xÈy ra mÊt nit¬ ®èi víi c¸c mÉu cã hµm l−îng N − amoni vµ N − nitrat cao. Do ®ã cÇn tr¸nh

lµm kh« mÉu qu¸ (105oC).
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7   TiÕn hµnh

Cho mét phÇn cña mÉu ®Êt ®· ®−îc lµm kh« trong kh«ng khÝ kho¶ng 0,2 g (hµm l−îng nit¬ dù kiÕn

kho¶ng 0,5 %) ®Õn 1 g (hµm l−îng nit¬ dù kiÕn kho¶ng 0,1 %) vµo trong b×nh ph¸ mÉu (5.1). Thªm vµo

4 ml axit salixilic axit sunfuric ®Ëm ®Æc (4.1) vµ xoay trßn b×nh ®Õn khi axit trén ®Òu vµo ®Êt. §Ó yªn hçn

hîp Ýt nhÊt trong vµi giê (hoÆc qua ®ªm). Thªm vµo b×nh 0,5 g natri thiosunfat (4.3) qua mét phÔu kh« cã

cuèng phÔu c¾m s©u ®Õn bÇu cña b×nh cÊt vµ ®un cÈn thËn hçn hîp trªn bÕp ph¸ mÉu (5.2) ®Õn khi hçn

hîp ngõng sñi bät.

Sau ®ã lµm nguéi b×nh, thªm vµo 1,1 g hçn hîp xóc t¸c (4.2) vµ tiÕp tôc ®un ®Õn khi hçn hîp cÊt trë nªn

trong suèt. §un nhÑ hçn hîp ph¶n øng trong 5 giê sao cho h¬i ng−ng tô cña axit sunfuric ®¹t ®Õn

kho¶ng 1/3 cæ b×nh. Gi÷ nhiÖt ®é cña dung dÞch kh«ng qu¸ 400 oC.

Chó thÝch 4 − Trong ®a sè tr−êng hîp thêi gian ®un 2 giê lµ võa ®ñ.

Sau khi b−íc ph¸ mÉu kÕt thóc, lµm nguéi b×nh råi võa l¾c b×nh võa thªm tõ tõ kho¶ng 20 ml n−íc vµo.

Sau ®ã xoay trßn b×nh ®Ó chuyÓn toµn bé phÇn kh«ng tan vÒ d¹ng huyÒn phï vµ chuyÓn tÊt c¶ vµo  thiÕt

bÞ cÊt (5.3). Tr¸ng b×nh 3 lÇn b»ng n−íc ®æ vµo thiÕt bÞ cÊt. Thªm 5 ml axit boric (4.5) vµo b×nh nãn 100

ml vµ ®Æt b×nh nãn d−íi sinh hµn ng−ng tô cña thiÕt bÞ cÊt sao cho phÇn cuèi cña sinh hµn ng−ng tô

nhóng vµo dung dÞch. Thªm 20 ml natri hidroxit (4.4) vµo phÔu cña thiÕt bÞ cÊt vµ më khãa ®Ó dung dÞch

kiÒm ch¶y tõ tõ vµo buång cÊt ®Õn khi phÇn ng−ng tô ®−îc kho¶ng 40 ml (l−îng cô thÓ phô thuéc vµo

kÝch th−íc cña thiÕt bÞ cÊt). Tr¸ng phÇn cuèi cña sinh hµn ng−ng tô vµo phÇn cÊt ®−îc, thªm vµo vµi giät

chØ thÞ (4.6) råi chuÈn ®é b»ng axit sunfuric (4.7) ®Õn ®iÓm cuèi cã mÇu tÝm.

Chó thÝch 5 − Còng cã thÓ chuÈn ®é ®iÖn thÕ. §iÓm cuèi cña phÐp chuÈn ®é ë pH = 5,0.

Chó thÝch 6 − NÕu dïng ph−¬ng ph¸p cÊt l«i cuèn h¬i n−íc th× dïng tèc ®é cÊt kho¶ng 25 ml/phót. Ngõng cÊt khi

phÇn ng−ng ®¹t kho¶ng 100 ml.

TiÕn hµnh phÐp thö tr¾ng nh− trªn nh−ng kh«ng cã mÉu ®Êt. Ghi l¹i l−îng axit sunfuric chuÈn ®é cho

mÉu tr¾ng vµ mÉu ®Êt.

8   TÝnh to¸n kÕt qu¶

Hµm l−îng nit¬ tæng (WN) ®−îc tÝnh b»ng miligam trªn gam ®−îc tÝnh theo c«ng thøc sau

w (V V ) [H ] M 100 w
100N

1 0 N H O2=
− × ×

×
++c

m

trong ®ã

V1    lµ thÓ tÝch cña dung dÞch axit sunfuric (4.7) dïng ®Ó chuÈn ®é mÉu (chØ thÞ (4.6)), tÝnh b»ng mililÝt;

Vo    lµ thÓ tÝch cña dung dÞch axit sunfuric (4.7) dïng ®Ó chuÈn mÉu tr¾ng (chØ thÞ (4.6)), tÝnh b»ng mililÝt;

c[H+] lµ nång ®é H+ cña axit sunfuric (4.7) (nghÜa lµ nÕu dïng axit sunfuric 0,01 mol/l th× c[H+] =

0,02mol/l), tÝnh b»ng mol trªn lÝt;
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MN    lµ khèi l−îng mol cña nit¬ tÝnh b»ng gam trªn mol (=14);

m      lµ khèi l−îng cña mÉu ®Êt ®−îc lµm kh« ngoµi kh«ng khÝ, tÝnh b»ng gam;

wH2O   lµ hµm l−îng n−íc tÝnh b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng so víi mÉu ®Êt ®−îc lµm kh« trong tñ sÊy tÝnh

theo TCVN 5963:1995 (ISO 11465).

Lµm trßn kÕt qu¶ ®Õn hai sè cã nghÜa sau dÊu phÈy.

9   §é chÝnh x¸c

§é chÝnh x¸c cña nh÷ng sè liÖu theo ISO 5725 ®· ®−îc x¸c ®Þnh tõ thùc nghiÖm n¨m 1992 cña m−êi bèn

phßng thÝ nghiÖm trªn bèn mÉu ®Êt. Nh÷ng kÕt qu¶ thu ®−îc cho trong b¶ng 1.

Tõ nh÷ng sè liÖu trong b¶ng 1 cã thÓ kÕt luËn sù kh¸c nhau gi÷a hai phÐp x¸c ®Þnh riªng biÖt kh«ng v−ît

qu¸ 15 % hµm l−îng nit¬ tæng ®o ®−îc khi hµm l−îng nhá h¬n 2 mg/g vµ kh«ng v−ît qu¸ 10 % hµm

l−îng nit¬ tæng ®o ®−îc khi hµm l−îng lín h¬n 2 mg/g.

10   B¸o c¸o kÕt qu¶

B¸o c¸o kÕt qu¶ bao gåm c¸c th«ng tin sau

a)   trÝch dÉn tiªu chuÈn nµy;

b)   th«ng tin ®Çy ®ñ ®Ó nhËn biÕt mÉu;

c)   kÕt qu¶ x¸c ®Þnh;

d)   bÊt kú nh÷ng chi tiÕt nµo kh«ng qui ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy hoÆc lµ nh÷ng ®iÒu ®−îc lùa chän tuú

ý còng nh− bÊt kú yÕu tè nµo cã thÓ ®· ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶.

B¶ng 1 − Trung b×nh tæng cña hµm l−îng nit¬, sr, r, sR vµ R ®−îc tÝnh to¸n sau khi ®· lo¹i bá

nh÷ng kÕt qu¶ ph¹m sai sè th«

Sè mÉu
Hµm l−îng nit¬,wN §iÒu kiÖn lÆp l¹i cña ®Êt §iÒu kiÖn t¸i lËp

mg/g mg/g mg/g

sr r sR R

1 0,98 0,06 0,17 0,27 0,76

2 3,11 0,12 0,33 0,58 1,62

3 6,70 0,19 0,54 1,07 3,00

4 10,88 0,26 0,74 0,89 2,50

sr   lµ ®é lÖch chuÈn cña ®é lÆp l¹i                                s    lµ ®é lÖch chuÈn cña ®é t¸i lËp

r     lµ gi¸ trÞ ®é lÆp l¹i                                                     R   lµ gi¸ trÞ ®é t¸i lËp.
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Phô lôc A

(tham kh¶o)

Th− môc
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