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t i ª u   c h u È n   v i Ö t  n a m                                         TCVN 6499 : 1999

ChÊt l−îng ®Êt −  X¸c ®Þnh ph«tpho −  Ph−¬ng ph¸p quang phæ

x¸c ®Þnh ph«tpho hoµ tan trong dung dÞch natri hidro cacbonat

Soil quality - Determination of phosphorus - Spectrometric determination of phosphorus soluble

in sodium hydrogen carbonate solution

1   Ph¹m vi ¸p dông

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p chiÕt t¸ch vµ nh÷ng ®iÒu kiÖn ph©n tÝch ®Ó x¸c ®Þnh ph«tpho trong ®Êt

tan trong dung dÞch natri hidrocacbonat. Sau b−íc chiÕt t¸ch cã thÓ sö dông hai ph−¬ng ph¸p hiÖn mµu kh¸c

nhau. §iÒu 4.2 qui ®Þnh sù hiÖn mµu ë nhiÖt ®é phßng. §iÒu 4.3 qui ®Þnh sù hiÖn mµu sau khi ®un nãng ®Õn

nhiÖt ®é cao. Tiªu chuÈn nµy cã thÓ ¸p dông cho tÊt c¶ c¸c lo¹i ®Êt.

2   Tiªu chuÈn trÝch dÉn

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

TCVN 5963 (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

Xö lý s¬ bé ®Êt theo ISO 11464, sau ®ã ®Êt ®−îc xö lý b»ng dung dÞch natri hidro cacbonat nång ®é 0,5 mol/l

ë pH 8,50 ®Ó lo¹i bá c¸c ion canxi, nh«m vµ s¾t (III) nhê kÕt tña canxi cacbonat vµ nh«m hidroxit vµ s¾t

hidroxit (III) ®ång thêi gi¶i phãng ion ph«tphat vµo dung dÞch.

DÞch chiÕt trong suèt ®−îc dïng ®Ó ph©n tÝch phètpho b»ng ph−¬ng ph¸p ®o quang phæ nhê sù t¹o thµnh

phøc antim«n-ph«tphat-molybdat (ë nhiÖt ®é phßng, 4.2) hoÆc phøc ph«tphat - molybdat (ë nhiÖt ®é cao,

4.3); c¶ hai ®Òu cïng bÞ khö b»ng axit ascorbic ®Õn d¹ng phøc mÇu xanh da trêi ®Ëm.
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4   Thuèc thö

TÊt c¶ thuèc thö ®Òu thuéc lo¹i tinh khiÕt ph©n tÝch. N−íc sö dông lµ lo¹i 2 theo TCVN 4851: 1989(ISO

3696)

4.1   C¸c thuèc thö dïng cho c¶ hai ph−¬ng ph¸p hiÖn mÇu

4.1.1   Dung dÞch natri hidroxit

c(NaOH) = 1 mol/l

Hoµ tan 40,0 ± 0,4 g natri hidroxit (NaOH) d¹ng viªn trong n−íc. Lµm l¹nh vµ pha lo·ng b»ng n−íc ®Õn

1000ml. B¶o qu¶n trong chai tr¬ víi kiÒm vµ ®−îc ®Ëy kÝn.

4.1.2   Dung dÞch chiÕt

Hoµ tan 42,0 g ± 0,1 g natri hidro cacbonat (NaHCO3) trong 800ml n−íc. §iÒu chØnh pH ®Õn 8,50 ± 0,02

b»ng dung dÞch natri hidroxit (4.1.1). ChuyÓn dung dÞch vµo b×nh ®Þnh møc 1000ml vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch

møc.

Chó thÝch 1: Thuèc thö nµy chØ ®−îc dïng trong vßng 4 giê kÓ tõ khi ®iÒu chÕ.

4.1.3   Cacbon ho¹t ho¸: Cho phÐp ®é hÊp thô cña mÉu tr¾ng, AB, nhá h¬n 0,015. NÕu kh«ng, ®iÒu chÕ

cacbon nh− sau:

C©n 100 g ± 1 g cacbon cho vµo cèc 1000 ml råi thªm  400 ml dung dÞch chiÕt (4.1.2). KhuÊy b»ng m¸y

khuÊy tõ trong 2 giê. Läc qua giÊy läc kh«ng chøa phètpho, röa vµ lÆp l¹i b»ng cïng mét thÓ tÝch dung dÞch

chiÕt. Läc mét lÇn n÷a vµ röa cacbon b»ng n−íc ®Õn khi pH cña n−íc röa b»ng 7,0 ±  0,1. SÊy kh« cacbon ë

105 oC ±  2 oC.

4.1.4   axit sunfuric, ρ = 1,84 g/ml

4.1.5  axit sunfuric, lo·ng, c(H2SO4)= 5 mol/l

Rãt 400 ml ± 10ml n−íc vµo mét cèc chÞu nhiÖt 1000 ml. Thªm vµo mét c¸ch thËn träng 278 ml ± 5 ml axit

sunfuric (4.1.4) trong khi vÉn khuÊy liªn tôc. Lµm nguéi ®Õn 20 oC ± 5 oC vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

4.1.6   Thuèc thö sunfomolybdic

Rãt kho¶ng 400 ml n−íc vµo mét cèc 1000 ml. Thªm vµo mét c¸ch cÈn thËn 278 ml ± 5 ml axit sunfuric

(4.1.4) trong khi vÉn khuÊy liªn tôc. §Ó nguéi ®Õn 50 oC. Sau ®ã thªm vµo 49,08 g ± 0,01 g amoni

heptamolybdat ngËm 4 ph©n tö n−íc ((NH4)6Mo7O24.4H2O) vµ khuÊy ®Õn hoµ tan. §Ó nguéi ®Õn 20 oC ± 5 oC vµ

thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

Chó thÝch 2: NÕu b¶o qu¶n trong chai thuû tinh mµu hæ ph¸ch, thuèc thö nµy bÒn trong nhiÒu n¨m.
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4.1.7   Dung dÞch tiªu chuÈn gèc octoph«tphat chøa 450 mg/l  photpho

C©n 1,976 g  ±  0,001 g kali dihidroph«tphat (KH2PO4) ®· ®−îc sÊy kh« trong tñ sÊy 2 giê ë 105 oC ± 1 oC,

vµ cho vµo mét b×nh ®Þnh møc 1000 ml. Hoµ tan vµ thªm n−íc ®Õn v¹ch møc.

Chó thÝch 3 − NÕu b¶o qu¶n ë 4oC th× dung dÞch nµy bÒn trong ba th¸ng.

4.1.8    Dung dÞch tiªu chuÈn

Dïng pipet lÊy c¸c thÓ tÝch (nh− ®· chØ ra trong b¶ng 1) cña dung dÞch chuÈn gèc (4.1.7) cho vµo mét bé

b×nh ®Þnh møc cã dung tÝch danh ®Þnh 1000 ml. Thªm ®Çy dung dÞch chiÕt (4.1.2). C¸c dung dÞch nµy bÒn

trong mét th¸ng.

B¶ng 1 - C¸c dung dÞch chuÈn gèc vµ nång ®é ph«tpho

Dung dÞch chuÈn gèc

ml

Nång ®é ph«tpho

mg/l

0,000 0,000

1,000 0,45

5,00 2,25

10,00 4,50

20,00 9,00

4.2   C¸c thuèc thö dïng ®Ó hiÖn mµu ë nhiÖt ®é phßng

4.2.1   Dung dÞch natri thiosunfat, 12g/l

Hoµ tan 1,20 g ± 0,01 g natri thiosunfat ngËm 5 ph©n tö n−íc (Na2S2O3.5H2O) trong 100 ml n−íc. Thªm vµo

50 mg ± 1 mg natri cacbonat (Na2CO3) lµm chÊt b¶o qu¶n. Dung dÞch nµy ph¶i ®−îc chuÈn bÞ míi tr−íc khi

dïng.

4.2.2  Dung dÞch natri metabisunfit 200 g/l

Hoµ tan 20,0 g ± 0,1 g natri metabisunfit  (Na2S2O5) trong 100 ml n−íc. Dung dÞch nµy ph¶i ®−îc ®iÒu chÕ

míi tr−íc khi sö dông.

C¶nh b¸o − Natri metabisunfit sinh ra khÝ ®éc, nguy hiÓm khi hÝt ph¶i.

4.2.3   Dung dÞch kali antimonyl (III) oxit tactrat, 0,5 g/l

Hoµ tan 0,500 g ± 0,01 g kali antimonyl (III) oxit tactrat ngËm nöa ph©n tö n−íc (K(SbO)C4H4O6.0,5H2O)

trong 1000 ml n−íc.
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C¶nh b¸o − c¸c hîp chÊt cña antimon lµ chÊt ®éc m¹nh.

4.2.4   Thuèc thö hiÖn mÇu

Hoµ tan 1,00 g ± 0,01 g axit ascobic (C6H8O6) trong 525 ml n−íc. Sau ®ã thªm

− 10 ml thuèc thö sunfomolybdic lo·ng (4.1.6),

− 15 ml dung dÞch axit sunfuric lo·ng (4.1.5) vµ

− 50 ml dung dÞch kali antimonyl tactrat (4.2.3)

L¾c m¹nh. ThÓ tÝch thu ®−îc kho¶ng 600 ml.

Ph¶i sö dông thuèc thö nµy trong vßng 30 phót sau khi ®iÒu chÕ.

4.3   C¸c thuèc thö dïng ®Ó hiÖn mÇu ë nhiÖt ®é cao

4.3.1   Thuèc thö hiÖn mÇu

Hoµ tan 1,00 g ± 0,01 g axit ascobic (C6H8O6) vµ 50 mg ± 0,5 mg natri thiosunfat ngËm 5 ph©n tö n−íc trong

720 ml n−íc. Sau ®ã thªm

− 15 ml thuèc thö sunfomolybdic (4.1.6) vµ

− 65 ml axit sunfuric lo·ng (4.1.5)

L¾c kü. ThÓ tÝch thu ®−îc kho¶ng 800 ml.

Ph¶i sö dông thuèc thö nµy trong vßng 30 phót sau khi ®iÒu chÕ.

5  ThiÕt bÞ

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

5.1   C¸c thiÕt bÞ dïng cho c¶ hai ph−¬ng ph¸p hiÖn mÇu.

5.1.1   C©n ph©n tÝch cã thang chia ± 0,001 g.

5.1.2   M¸y l¾c (®Ó ng¨n ngõa sù l¾ng ®Êt trong dung dÞch chiÕt t¸ch).

5.1.3   pH-mÐt cã thang chia ± 0,01 ®¬n vÞ pH.

5.1.4   M¸y ®o quang phæ cã kh¶ n¨ng ®o ®é hÊp thô ë c¸c b−íc sãng ®Õn 900 nm vµ ®Æt ®−îc cuvÐt

quang cã ®é dµi quang 10 mm (cã thang chia 0,001 ®¬n vÞ ®é hÊp thô).

5.1.5   CuvÐt cã ®é dµi quang 10 mm.

5.2   C¸c thiÕt bÞ dïng ®Ó hiÖn mÇu ë nhiÖt ®é cao

5.2.1   M¸y kiÓu Vortex

5.2.2   B×nh  c¸ch thuû
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6   C¸ch tiÕn hµnh

6.1   X¸c ®Þnh khèi l−îng kh«

Xö lý s¬ bé mÉu ®Êt theo ISO 11464. X¸c ®Þnh khèi l−îng kh« cña mÉu ®Êt ®· ®−îc xö lý s¬ bé theo TCVN

5962-1995 (ISO 11465)

6.2   ChiÕt

C©n 5,00 g ±  0,01 g mÉu ®Êt ®· ®−îc xö lý s¬ bé cho vµo b×nh 250 ml. Thªm vµo 1,0 g cacbon ho¹t tÝnh

(4.1.3) vµ 100 ml ± 0,5 ml dung dÞch chiÕt (4.1.2). §Ëy nót b×nh vµ ®Æt b×nh trùc tiÕp lªn m¸y l¾c (5.1.2). L¾c

chÝnh x¸c 30 phót ë 20 oC ± 1 oC (L¾c lµ ®Ó ng¨n c¶n ®Êt l¾ng xuèng trong dung dÞch chiÕt ). Trong vßng 1

phót sau khi kÕt thóc l¾c, läc ngay vµo mét b×nh kh«, dïng giÊy läc kh«ng cã ph«tpho.

ChuÈn bÞ mÉu tr¾ng theo qui tr×nh trªn nh−ng kh«ng cã ®Êt.

6.3   HiÖn mÇu

6.3.1   HiÖn mÇu ë nhiÖt ®é phßng

ChuyÓn 5,00 ml cña mét trong c¸c dung dÞch sau ®©y vµo mét d·y b×nh ®Þnh møc 50 ml

− dung dÞch tr¾ng ®−îc ®iÒu chÕ theo 6.2, hoÆc

− dÞch chiÕt ®Êt ®−îc ®iÒu chÕ theo 6.2, hoÆc

− c¸c dung dÞch chuÈn theo 4.1.8

Sau ®ã cÈn thËn thªm 0,5 ml axit sunfuric lo·ng (4.1.5) vµo mçi b×nh cßn ch−a ®Ëy n¾p vµ xoay trßn nhÑ

nhµng ®Ó gi¶i phãng cacbon dioxit.

Thªm vµo 4,0 ml dung dÞch natri metabisunfit (4.2.2) vµ 6,0ml dung dÞch natri thiosunfat (4.2.1). §Ëy n¾p

b×nh ngay. L¾c kü vµ chê 30 phót. Sau ®ã thªm vµo 30,0 ml thuèc thö hiÖn mÇu (4.2.4), thªm n−íc ®Õn v¹ch

møc, ®Ëy n¾p b×nh vµ l¾c kü. §îi 60 phót cho mÇu hiÖn ra.

6.3.2   HiÖn mÇu ë nhiÖt ®é cao

ChuyÓn 2,00 ml cña mçi mét dung dÞch sau vµo mét d·y èng nghiÖm

− dung dÞch tr¾ng ®−îc ®iÒu chÕ theo 6.2, hoÆc

− dÞch chiÕt ®Êt ®−îc ®iÒu chÕ theo 6.2, hoÆc

− c¸c dung dÞch chuÈn theo 4.1.8.

Sau ®ã thªm 8,0 ml thuèc thö hiÖn mÇu (4.3.1) vµo mçi èng vµ l¾c kü. Chê 60 phót.

§Æt c¸c èng vµo b×nh c¸ch thuû (5.2.2) 90 oC trong 10 phót cho mÇu hiÖn. Lµm nguéi èng ®Õn 20 oC vµ sö

dông m¸y kiÓu Vortex (5.2.1) ®Ó khuÊy trén.
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6.4   §o quang phæ

PhÐp ®o sÏ ®−îc thùc hiÖn trong phÇn tuyÕn tÝnh cña ®−êng chuÈn.

6.4.1   §o quang phæ sau khi hiÖn mÇu ë nhiÖt ®é phßng

§o ®é hÊp thô cña mçi dung dÞch víi dung dÞch so s¸nh lµ n−íc, ë b−íc sãng 880 nm, sö dông cuvÐt quang

häc (5.1.5), 30 phót sau khi hiÖn mÇu. Ghi c¸c gi¸ trÞ.

Chó thÝch 4 − Cã thÓ chÊp nhËn sö dông b−íc sãng 710 nm nÕu ®é nh¹y thÊp h¬n sau khi kiÓm tra ®é tuyÕn

tÝnh vµ kh«ng ph¹m sai sè ®é lÖch.

6.4.2   §o quang phæ sau khi hiÖn mÇu ë nhiÖt ®é cao

§o ®é hÊp thô cña mçi dung dÞch víi dung dÞch so s¸nh lµ n−íc, ë b−íc sãng 825 nm, sñ dông cuvÐt quang

häc (5.1.5) ghi c¸c gi¸ trÞ.

6.5   TÝnh to¸n

Hµm l−îng ph«tpho tan trong dung dÞch natri hidrocacbonat, tÝnh b»ng miligam trªn kilogam ®Êt kh«, ®−îc

tÝnh theo ph−¬ng tr×nh sau

W
A A
A A

dm
mp

p ES B

S O

=
−

−
×

ρ ( ) 20 1

2

trong ®ã

ρp    lµ nång ®é ph«tpho trong dung dÞch tiªu chuÈn ®· chän (xem b¶ng 1), tÝnh b»ng miligam trªn lÝt;

AES  lµ ®é hÊp thô cña dÞch chiÕt ®Êt;

AB   lµ ®é hÊp thô cña mÉu tr¾ng;

AS   lµ ®é hÊp thô cña dung dÞch tiªu chuÈn ®· chän;

AO   lµ ®é hÊp thô cña dung dÞch tiªu chuÈn 0,000 mgP/l (xem b¶ng 1);

d     lµ hÖ sè pha lo·ng cña dÞch chiÕt ®Êt (nÕu cÇn);

m1   lµ khèi l−îng cña ®Êt ®−îc sÊy kh« trong kh«ng khÝ; tÝnh b»ng gam.

m2   lµ khèi l−îng cña ®Êt ®−îc sÊy  kh« trong tñ sÊy, tÝnh b»ng gam.
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7   §é lÆp l¹i

§é lÆp l¹i cña phÐp x¸c ®Þnh ph«tpho hoµ tan trong dung dÞch natri hidrocacbonat ®−îc thùc hiÖn sau khi

hiÖn mÇu ë nhiÖt ®é phßng, hoÆc hiÖn mÇu sau khi ®un ®Õn nhiÖt ®é cao, cÇn ph¶i tho¶ m·n c¸c ®iÒu kiÖn

cho trong b¶ng 2.

B¶ng 2 - §é lÆp l¹i

Hµm l−îng ph«tpho

mg/kg

§é biÕn ®éng chÊp nhËn ®−îc

≤ 10 3 mgP/kg

>10 ®Õn 25 40 % cña gi¸ trÞ thùc

>25 ®Õn 100 15 mgP/kg

>100 25 % cña gi¸ trÞ thùc

8   B¸o c¸o kÕt qu¶

B¸o c¸o kÕt qu¶ ph¶i bao gåm c¸c th«ng tin sau ®©y:

a)   theo tiªu chuÈn nµy;

b)   trÝch dÉn ph−¬ng ph¸p ®−îc sö dông;

c)   tÊt c¶ nh÷ng th«ng tin cÇn thiÕt ®Ó ph©n biÖt mÉu mét c¸ch ®Çy ®ñ.

d)   c¸c kÕt qu¶ x¸c ®Þnh ®Õn miligam, tÝnh b»ng miligam ph«tpho trªn kilogam, ®−îc tÝnh trªn c¬ së ®Êt kh«

trong tñ sÊy;

e)   bÊt kú nh÷ng chi tiÕt nµo trong c¸c thao t¸c mµ kh«ng ®−îc qui ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy hoÆc ®−îc

coi lµ c¸c thao t¸c tuú ý, còng nh− nh÷ng yÕu tè bÊt kú kh¸c cã thÓ ®· ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶.
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