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t i ª u   c h u È n   v i Ö t   n a m                                   TCVN 6865 : 2001

ChÊt l−îng ®Êt - C¸c hÖ thèng ñ trong phßng thö nghiÖm ®Ó ®o

qu¸ tr×nh kho¸ng ho¸ c¸c chÊt h÷u c¬ trong ®Êt ë ®iÒu kiÖn hiÕu

khÝ

Soil quality - Laboratory incubation systems for measuring the mineralization of organic

chemicals in soil under aerobic conditions

1   Ph¹m vi ¸p dông

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ba hÖ thèng ñ ®Ó ®o tèc ®é vµ møc ®é kho¸ng ho¸ c¸c hîp hÊt h÷u c¬ trong

®Êt b»ng c¸ch x¸c ®Þnh l−îng c¸cbon dioxit tho¸t ra. C¶ ba hÖ thèng nµy cã thÓ øng dông ®èi víi hîp

chÊt tan vµ kh«ng tan nh−ng viÖc chän lùa hÖ thèng thÝch hîp th× phô thuéc vµo môc tiªu nghiªn cøu

tæng thÓ.

Tiªu chuÈn nµy kh«ng ¸p dông cho viÖc sö dông nh÷ng hÖ thèng nµy ®èi víi nghiªn cøu c©n b»ng vËt

chÊt mµ th−êng lµ thö chÊt ®Æc tr−ng.

2   Tiªu chuÈn trÝch dÉn

TCVN 5960 : 1995 (ISO 10381 - 6 :1993)  ChÊt l−îng ®Êt - LÊy mÉu - H−íng dÉn thu thËp, vËn chuyÓn

vµ l−u gi÷ mÉu ®Êt ®Ó ®¸nh gi¸ c¸c qu¸ tr×nh ho¹t ®éng cña  vi sinh vËt hiÕu khÝ trong ®Êt.

TCVN 6858 : 2001 (ISO 11266 :1994)   ChÊt l−îng ®Êt - H−íng dÉn thö trong phßng thÝ nghiÖm ®èi víi

qu¸ tr×nh ph©n huû sinh häc cña c¸c chÊt h÷u c¬ trong ®Êt trong ®iÒu kiÖn hiÕu khÝ.

TCVN 6651 : 2000 (ISO 11274 : 1998 )  ChÊt l−îng ®Êt - X¸c ®Þnh ®Æc tÝnh gi÷ n−íc - Ph−¬ng ph¸p

phßng thÝ nghiÖm.

3   Ph−¬ng ph¸p

3.1   Yªu cÇu chung

§èi víi bÊt kú hÖ thèng ñ nµo ®−îc chän ph¶i tiÕn hµnh theo c¸c b−íc sau:
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3.1.1   Thu thËp vµ m« t¶ ®Æc tÝnh ®Êt

§Êt ph¶i ®−îc thu thËp, vËn chuyÓn vµ l−u gi÷ mÉu theo TCVN 5960 : 1995 (ISO 10381-6). C¸c ®Æc

tÝnh cña ®Êt x¸c ®Þnh theo 5.1.1 TCVN 6858 : 2001 (ISO 11266 :1994).

3.1.2   VËt liÖu thö

VËt liÖu thö ph¶i cã ®Æc tÝnh phï hîp víi 5.2 cña TCVN 6858 : 2001(ISO 11266 :1994).

3.1.3   §iÒu kiÖn ñ

Sö dông c¸c ®iÒu kiÖn ñ d−íi ®©y nÕu kh«ng cã lý do ®Æc biÖt:

NhiÖt ®é: 20oC ± 2oC.

¸p lùc mao m¹ch cña n−íc trong ®Êt : - 0,01 MPa ®Õn - 0,03 MPa (®o tíi ± 5%) x¸c ®Þnh theo

TCVN 6651:2000 (ISO 11274) [hoÆc gi÷a 40% vµ 60% kh¶

n¨ng gi÷ n−íc cùc ®¹i (KNGN) (®o tíi ±5%) theo phô lôc A]

ñ:   trong bãng tèi.

Trong b¸o c¸o thö nghiÖm ph¶i ghi ®Çy ®ñ ®iÒu kiÖn ñ. NÕu thay ®æi c¸c ®iÒu kiÖn ñ kh¸c víi ®iÒu kiÖn

®· nªu ph¶i ghi l¹i lý do thay ®æi.

NhiÖt ®é 20oC ± 2oC ®−îc chän lµ nhiÖt ®é tiªu chuÈn ®èi víi môc ®Ých so s¸nh vµ ë nhiÖt ®é nµy cho

kÕt qu¶ kh¸ nhanh. Còng cã thÓ sö dông nhiÖt ®é n»m ngoµi kho¶ng ®· nªu nÕu nh− nã thÝch hîp h¬n

(thÝ dô do ®iÒu kiÖn khÝ hËu tõng vïng, do thiÕu thiÕt bÞ lµm l¹nh).

3.2   Lùa chän hÖ thèng ñ

Sö dông mét trong ba hÖ thèng m« t¶ trong tiªu chuÈn nµy, hÖ thèng ch¶y qua (3.3), hÖ thèng cét v«i

xót (3.4) vµ hÖ thèng ®o sinh häc (3.5).

D÷ liÖu vÒ qu¸ tr×nh kho¸ng ho¸ chÊt h÷u c¬ cã thÓ thu nhËn ®−îc mét c¸ch chÝnh x¸c tõ nh÷ng thÝ

nghiÖm sö dông hîp chÊt ®¸nh dÊu phãng x¹. Khi sö dông c¸c ho¸ chÊt h÷u c¬ kh«ng ®¸nh dÊu phãng

x¹ th× cÇn thiÕt ph¶i thùc hiÖn mét sè thÝ nghiÖm ®èi chøng vµ d÷ liÖu ®¸nh gi¸ c¸cbon dioxit tho¸t ra

ph¶i ®−îc ph©n tÝch theo thèng kª.

L−îng c¸cbon dioxit (CO2) thu håi ë c¶ ba hÖ thèng cã thÓ ®−îc x¸c ®Þnh b»ng c¸ch sö dông l−îng ®·

biÕt tr−íc canxi cacbon¸t kh«ng ®¸nh dÊu hoÆc 14C-canxi cacbon¸t vµ bæ sung ®ñ l−îng axÝt clohydric

(HCl) ®Ó hoµ tan hoµn toµn l−îng canxi cacbon¸t.
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C¶nh b¸o:   C¸c ph−¬ng ph¸p trong tiªu chuÈn nµy sö dông nhiÒu chÊt cã tÝnh nguy hiÓm. Ph¶i

chó ý khi xö lý vµ th¶i bá chóng. §Æc biÖt ph¶i tu©n thñ nh÷ng qui ®Þnh thÝch hîp cña tõng n−íc.

Nh÷ng −u ®iÓm vµ nh−îc ®iÓm chÝnh cña c¸c hÖ thèng:

a)   HÖ thèng ch¶y qua:

¦u ®iÓm chÝnh:   ®ñ oxy cho nghiªn cøu ph©n huû hiÕu khÝ trong thêi h¹n dµi; sö dông dông cô thuû

tinh tiªu chuÈn; cho phÐp ®o l−îng CO2 kh«ng ®¸nh dÊu phong x¹ (chuÈn ®é), ®o 14CO2  (®Õm nhÊp

nh¸y), vµ / hoÆc s¶n phÈm dÔ bay h¬i ®−îc ®¸nh dÊu 14C (®Õm nhÊp nh¸y).

Nh−îc ®iÓm chÝnh:   khi nghiªn cøu hîp chÊt ®¸nh dÊu phãng x¹ 14C dÔ bay h¬i khã thu håi ®−îc

toµn bé chóng; rÊt dÔ rß rØ trong hÖ thèng.

b)   HÖ thèng cét v«i xót:

¦u ®iÓm chÝnh:   sù tiÕp cËn tù do cña «xy ®èi víi c¸c nghiªn cøu dµi h¹n; sö dông dông cô thuû tinh

tiªu chuÈn, ®ßi hái kh«ng gian nhá; cã thÓ sö dông mµ kh«ng cÇn thay ®æi khi sö dông chÊt l¾ng cè

®Þnh hoÆc l¾c, cÊy gièng vi sinh tinh khiÕt, tÕ bµo thùc vËt hay t¶o; kh«ng cã vÊn ®Ò n¶y sinh khi ñ

trong c¸c ®iÒu kiÖn m«i tr−êng kh¸c nhau; thu håi ®−îc toµn bé c¸c chÊt phãng x¹ sö dông trong

nghiªn cøu c©n b»ng vËt chÊt ng¾n h¹n còng nh− dµi h¹n.

Nh−îc ®iÓm chÝnh:   Ph¶i gi¶i phãng 14CO2 bÞ gi÷ trong v«i xót sau ®ã ®−îc hÊp phô l¹i vµo chÊt láng

®Ó ®Õm nhÊp nh¸y; hµm l−îng n−íc trong ®Êt ph¶i ®iÒu chØnh Ýt nhÊt mét lÇn trong mét th¸ng.

c)   HÖ thèng ®o sinh häc:

¦u ®iÓm chÝnh:   ®ßi hái kh«ng gian nhá; cã thÓ sö dông mµ kh«ng cÇn thay ®æi khi dïng khi cÊy cè

®Þnh c¸c chÊt kÕt tña hiÕu khÝ, cÊy gièng vi sinh tinh khiÕt hoÆc t¶o; kh«ng cã vÊn ®Ò n¶y sinh khi ñ

trong c¸c ®iÒu kiÖn m«i tr−êng kh¸c nhau; dÔ dµng ®o l−îng CO2 kh«ng phãng x¹ (chuÈn ®é), 14CO2

(®Õm nhÊp nh¸y) hay s¶n phÈm dÔ bay h¬i 14C ®−îc ®¸nh dÊu (®Õm nhÊp nh¸y).

Nh−îc ®iÓm chÝnh:   ®èi víi qu¸ tr×nh ñ dµi h¹n th× hÖ thèng nµy ch−a ®−îc coi lµ hoµn h¶o v× thiÕu

sù th©m nhËp tù do cña kh«ng khÝ vµ gi¶m ¸p suÊt riªng phÇn cña oxy trong buång ñ; ®ßi hái ph¶i

cã c¸c dông cô thñy tinh ®Æc biÖt.

3.3   HÖ thèng ch¶y qua

3.3.1   Nguyªn t¾c

Ph−¬ng ph¸p nµy cho phÐp x¸c ®Þnh sù mÊt vµ / hoÆc qu¸ tr×nh trao ®æi chÊt cña vËt liÖu thö kh«ng

®¸nh dÊu phãng x¹ hoÆc ®¸nh dÊu phãng x¹ 14C trong ®Êt. Kh«ng khÝ kh«ng chøa CO2 ®−îc ®i qua hÖ

thèng ñ cã chøa mÉu ®Êt ®· xö lý. CO2 vµ c¸c chÊt h÷u c¬ dÔ bay h¬i tho¸t ra tõ ®Êt ®−îc  ″bÉy″ trong

mét lo¹t bÉy hÊp thô.



TCVN 6865 : 2001

6

3.3.2 VËt liÖu vµ ho¸ chÊt

Ho¸ chÊt sö dông lµ ho¸ chÊt tinh khiÕt ph©n tÝch.

3.3.2.1   Nguån kh«ng khÝ kh«ng chøa CO2 (t¹o thµnh khi cho kh«ng khÝ ®i qua dung dÞch kiÒm

m¹nh). §èi víi nghiªn cøu sö dông hîp chÊt ®¸nh dÊu 14C  th× kh«ng cÇn t¸ch CO2 khái kh«ng khÝ trõ

khi cã nguy c¬ lµm b·o hoµ c¸c bÉy CO2 cña hÖ thèng.

3.3.2.2   Etylen glycol hoÆc metyl este etylen glycol, ®Ó hÊp thô c¸c chÊt h÷u c¬ dÔ bay h¬i.

3.3.2.3   BÉy bät polyuretan, tû träng 16 kg/m3 ®Ó hÊp thô c¸c chÊt h÷u c¬ dÔ bay h¬i.

3.3.2.4   AxÝt sunfuric, c(H2SO4) = 0,5 mol/l ®Ó hÊp thô c¸c chÊt kiÒm dÔ bay h¬i.

3.3.2.5   Dung dÞch natri hoÆc kali hydroxit, c(KOH) [hay c(NaOH)] = 0,1 mol/l ®Õn 0,5 mol/l ®Ó hÊp

thô CO2 kh«ng cã phãng x¹; hoÆc hçn hîp nhÊp nh¸y ®Ó hÊp thô 14CO2 
1).

C¶nh b¸o:   NÕu nh− hçn hîp nhÊp nh¸y ®−îc sö dông lµm bÉy hÊp thô th× c¸c chÊt amin vµ

dung m«i h÷u c¬ dÔ bay h¬i cã thÓ tÝch tô l¹i t¹o thµnh mét nång ®é ®éc vµ cã nguy c¬ ph¸t næ.

V× vËy cÇn cã hÖ thèng th«ng giã tèt cho n¬i tiÕn hµnh thö.

3.3.2.6   Hçn hîp nhÊp nh¸y ®Ó x¸c ®Þnh 14CO2 trong b·y kiÒm1).

3.3.3   ThiÕt bÞ vµ dông cô thuû tinh

3.3.3.1   M¸y ®Õm nhÊp nh¸y láng.

3.3.3.2   èng ®Õm nhÊp nh¸y.

3.3.3.3   Buång hoÆc buång ñ khèng chÕ ®−îc nhiÖt ®é ± 2oC.

3.3.3.4   B¬m mµng (l−u l−îng kho¶ng 2,8 m3/giê).

3.3.3.5   M¸y ®o l−u l−îng.

3.3.3.6   Van h¹n chÕ dßng ch¶y

3.3.3.7   §Üa thuû tinh ®Ó cho hÖ thèng I, thÝ dô ®Êt −ít (t−¬ng ®−¬ng l−îng 50 g kh«).

-   ®−êng kÝnh ®Üa 5 cm, cao 5 cm dµnh cho l−îng mÉu t−¬ng ®−¬ng 50 g ®Êt kh« trong kh«ng khÝ.

-   ®−êng kÝnh 9,5 cm, cao 5 cm dµnh cho l−îng mÉu t−¬ng ®−¬ng 300 g ®Êt kh« trong kh«ng khÝ.

                                                
1)   Carbosorb, Hinonic flo vµ Optiflo (Canberra Packard) vµ Oxysolve (Zinsser) lµ nh÷ng s¶n phÈm thÝch hîp cã

s½n trªn thÞ tr−êng. Th«ng tin nµy chØ t¹o ®iÒu kiÖn thuËn tiÖn cho ng−êi sö dông tiªu chuÈn nµy, chø kh«ng ®−a ra

sù x¸c nhËn cña tiªu chuÈn ®èi víi chÊt l−îng cña chóng.
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3.3.3.8   B×nh Erlenmeyer 250 ml ®Ó cho hÖ thèng  II.

3.3.3.9   Chai lµm s¹ch kh«ng khÝ 100 ml, ®Ó cho bÉy hÊp  thô.

3.3.3.10   Chai lµm s¹ch kh«ng khÝ (200 ml ®Õn 500ml) ®Ó lµm Èm kh«ng khÝ.

3.3.4   C¸ch tiÕn hµnh

Chän hÖ thèng I hoÆc II ®−îc miªu t¶ d−íi ®©y. Nªn sö dông hÖ thèng I khi ph¶i ñ nhiÒu mÉu trong mét

kh«ng gian giíi h¹n, hÖ thèng II ®ßi hái kh«ng gian lín h¬n nh−ng ®−îc sö dông khi thÝ nghiÖm qui m« nhá.

3.3.4.1   HÖ thèng ñ I

TiÕn hµnh ñ mÉu ®Êt trong buång ñ khèng chÕ ®−îc nhiÖt ®é (3.3.3.3). §Æt tõng èng ñ h×nh trô t¸ch biÖt

nhau vµ cã thÓ di chuyÓn ®−îc vµo buång ñ (xem h×nh 1). èng ñ gåm c¸c bé mÉu ®Êt trong ®Üa thñy

tinh (3.3.3.7) (th«ng th−êng mét bé ñ gåm 6 mÉu) . Mçi  èng ñ ®−îc thæi khÝ riªng biÖt.

§Ó b¶o ®¶m ®iÒu kiÖn hiÕu khÝ dïng b¬m mµng (3.3.3.4) hót dßng kh«ng khÝ kh«ng chøa CO2 (3.3.2.1)

kh«ng ®æi qua mçi èng ñ.

3.3.4.2   HÖ thèng ñ II

ñ mÉu ®Êt trong b×nh thuû tinh tam gi¸c ( thÝ dô Erlenmeyer) (3.3.3.8) trong buång ñ khèng chÕ ®−îc

nhiÖt ®é (3.3.3.3). Hót dßng kh«ng khÝ kh«ng chøa CO2 kh«ng ®æi (3.3.2.1) qua b×nh.

3.3.4.3   HÊp thô c¸c s¶n phÈm dÔ bay h¬i

§èi víi c¶ hai hÖ thèng I vµ II lµm Èm kh«ng khÝ kh«ng chøa CO2 ®i qua ®Êt b»ng c¸ch sôc khÝ qua hai

b×nh lµm s¹ch khÝ (3.3.3.1) cã chøa ph©n nöa b×nh n−íc ®· lo¹i ion ®−îc axÝt ho¸ (kho¶ng 1ml axÝt

sunfuric ®Æc trong 1 lÝt n−íc). Ph©n phèi kh«ng khÝ b·o hoµ n−íc cho c¸c èng ñ kh¸c nhau qua c¸c van

(3.3.3.6).

ThiÕt lËp dßng ch¶y cè ®Þnh xÊp xØ 0,1 l/phót qua mçi èng ñ; sö dông m¸y ®o l−u l−îng (3.5.3.5) ®Ó x¸c

®Þnh tèc ®é dßng ch¶y.

§èi víi c¶ hai hÖ thèng, khÝ  tho¸t ra ®−îc sôc qua hÖ thèng hÊp thô ®Ó gi÷ l¹i hîp chÊt ban ®Çu dÔ bay

h¬i, c¸c chÊt chuyÓn ho¸ dÔ bay h¬i vµ CO2 ®Ó ph©n tÝch sau. TÊt c¶ c¸c ®−êng nèi cÇn ph¶i lµm b»ng

thÐp kh«ng gØ hoÆc polytetrafloetylen (PTEE).

X¸c ®Þnh l−îng hîp chÊt ®¸nh dÊu b»ng 14C b»ng ph−¬ng ph¸p ®Õm nhÊp nh¸y láng, nÕu nh− thÝch hîp.

HÖ thèng hÊp thô bao gåm:

-   mét chai lµm s¹ch khÝ (3.3.3.9) cã chøa chÊt dïng ®Ó hÊp thô c¸c chÊt h÷u c¬ dÔ bay h¬i

(3.3.2.2) hoÆc (3.3.2.3);
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-  mét chai lµm s¹ch khÝ (3.3.3.9) cã chøa chÊt dÔ hÊp thô chÊt kiÒm dÔ bay h¬i (3.3.2.4) (nÕu cÇn);

-   mét chai lµm s¹ch khÝ ®Ó hÊp thô CO2.( 3.3.2.5).  NÕu nh− tèc ®é dßng CO2 t¹o ra lín th× cÇn hai

b×nh hÊp thô.

H×nh 1 - HÖ thèng ñ ch¶y qua

3.4   HÖ thèng cét v«i xót

3.4.1   Nguyªn t¾c

HÖ thèng nµy cho phÐp x¸c ®Þnh sù tiªu t¸n vµ / hoÆc sù trao ®æi 

phãng x¹ 14C trong ®Êt. §Êt qua xö lý b»ng vËt liÖu ph©n tÝch ®¸nh 

cæ nh¸m, phÝa trªn cã g¾n víi cét thuû tinh nh¸m ( xem h×nh 2). T

Gi¸m s¸t dßng ch¶y

Van ®Ó duy tr× ¸p lùc nhÑ

BÓ chøa

Nguån cÊp khÝ

Van

Buång ñ

BÉy hÊp thô
Bé gom

B¬m
mÉu
Bé ph©n phèi
èng ñ
Van ®iÒu khiÓn dßng ch¶y qua
B×nh lµm s¹ch
chÊt cña vËt liÖu thö ®−îc ®¸nh dÊu

dÊu  phãng x¹ 14C ®−îc cho vµo b×nh

rong cét thuû tinh cã bÉy ®Ó hÊp phô
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vËt liÖu ®¸nh dÊu 14C dÔ bay h¬i vµ 1 bÉy ®Ó hÊp phô 14CO2. Oxy vµ c¸c khÝ kh¸c CO2 ®i vµo vµ ®i ra

khái b×nh mét c¸ch tù do b»ng khuyÕch t¸n.

Chó thÝch - Ngoµi viÖc dïng thÝ nghiÖm víi ®Êt, hÖ thèng nµy cßn ®−îc dïng ®Ó nghiªn cøu ph©n huû c¸c

chÊt kÕt tña cè ®Þnh hay l¾c, cÊy gièng vi sinh tinh khiÕt, cÊy tÕ bµo thùc vËt hay t¶o.

3.4.2 VËt liÖu vµ thuèc thö

3.4.3 Ho¸ chÊt ph¶i lµ lo¹i tinh khiÕt ph©n tÝch.

3.4.2.1   V«i xót d¹ng h¹t, kÝch th−íc h¹t tõ 1,5 mm ®Õn 3 mm cã chøa chÊt chØ thÞ b·o hoµ.

3.4.2.2   B«ng thñy tinh

3.4.2.3   Dung dÞch dÇu parafin trong hexan (2% thÓ tÝch) ®Ó phñ dÇu lªn nót sîi thuû tinh.

3.4.2.4   Axit clohydric (HCl) (kho¶ng 18% thÓ tÝch) ®Ó hoµ tan h¹t v«i, xót.

3.4.2.5   Dung dÞch hÊp thô CO2; thÝ dô 1 mol/l NaOH (xem h×nh.3) hoÆc c¸c dung dÞch bÉy CO2

kh¸c 2) (xem h×nh 4).

3.4.2.6   Hçn hîp nhÊp nh¸y thÝch hîp ®Ó trén víi NaOH (nÕu ¸p dông ®−îc).

3.4.3   ThiÕt bÞ vµ dông cô thuû tinh

3.4.3.1   M¸y ®Õm nhÊp nh¸y láng.

3.4.3.2   èng nhÊp nh¸y

 3.4.3.3   Buång hoÆc buång ñ khèng chÕ ®−îc nhiÖt ®é (± 2oC).

3.4.3.4   KhÝ ni t¬2)

3.4.3.5   M¸y ®o l−u l−îng

3.4.3.6   Van khèng chÕ dßng ch¶y, nÕu cÇn ®Ó l¾p bé thuû tinh ®Ó tho¸t CO2.

3.4.3.7   B×nh Erlenmeyer (thÝ dô 300 ml) cã cæ nh¸m khíp nèi tiªu chuÈn (thÝ dô 24 hoÆc 29).

3.4.3.8   èng thuû tinh hë mét ®Çu, (cét håi l−u), mét ®Çu ®−îc mµi nh¸m víi khíp nèi tiªu chuÈn (thÝ

dô 24 hoÆc 29), ®Ó l¾p víi b×nh Erlenmeyer. ChiÒu dµi èng kho¶ng 13 cm, ®−êng kÝnh kho¶ng tõ 1,5 cm

®Õn 2 cm (h×nh 2).

                                                
2 ) VÝ dô dung dÞch thÝch hîp lµ 5:4 (thÓ tÝch:thÓ tÝch) hçn hîp cña Permaflo víi Carbosáb (Canberra Packard).

Th«ng tin nµy chØ t¹o ®iÒu kiÖn thuËn tiªn cho ng−êi sö dông tiªu chuÈn nµy, chø kh«ng ®−a ra sù x¸c nhËn cña

tiªu chuÈn ®ã ®èi víi chÊt l−îng cña chóng.
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3.4.3.9   Dông cô thuû tinh vµ thiÕt bÞ dïng ®Ó chuyÓn 14CO2 hÊp phô trong v«i xót (h×nh 3 hoÆc

h×nh 4) sang mét chÊt hÊp phô kh¸c (3.4.2.5) phï hîp víi hçn hîp nhÊp nh¸y (3.4.2.6).

3.4.4   C¸ch tiÕn hµnh

3.4.4.1   ChuÈn bÞ cét ®Ó bÉy vËt liÖu h÷u c¬ cã ®¸nh dÊu 14C  vµ 14CO2

ChuÈn bÞ cét thñy tinh (3.4.3.8) sö dông cét nµy nh− mét cæ kÐo dµi cña b×nh ñ, phÝa d−íi ®−îc nót b»ng

nót b«ng thñy tinh cã phñ dÇu (dïng ®Ó bÉy c¸c vËt liÖu h÷u c¬ ®¸nh dÊu C14 dÔ bay h¬i), trªn nót b»ng

sîi thñy tinh nµy cã tõ 8g ®Õn 10 g v«i xót (dïng ®Ó bÉy 14CO2) (h×nh 2). Phñ dÇu nót sîi thñy tinh b»ng

c¸ch nhóng nã vµo dÇu hexan (3.4.2.3) vµ cho hexan bèc h¬i trong tñ hót. NÕu nh− thÝ nghiÖm kÐo dµi

h¬n mét th¸ng th× ph¶i sö dông thªm mét nót sîi thñy tinh vµ mét líp v«i xót n÷a nh»m b¶o vÖ bÉy
14CO2 kh«ng bÞ CO2 trong kh«ng khÝ lµm b·o hoµ xem h×nh 2.

3.4.4.2   ñ ®Êt ®· qua xö lý víi vËt liÖu thö cã ®¸nh dÊu 14C .

Cho ®Êt ®· qua xö lý víi ho¸ chÊt thö ®¸nh dÊu 14C vµo b×nh Erlenmeyer (3.4.3.7) vµ l¾p cæ b×nh víi cét

thñy tinh håi l−u ®· chuÈn bÞ s½n (3.4.4.1). Líp v«i xót phÝa trªn nót dïng ®Ó bÉy 14CO2. L−îng CO2

®−îc líp v«i xót gi÷ l¹i vµo kho¶ng 20% khèi l−îng cña líp v«i xót trªn nót, nÕu chÊt chØ thÞ mµu trong

líp v«i xót ®æi mµu ph¶i thay l−îng v«i xót míi . §Ó tr¸nh nguy c¬ thÊt tho¸t 14CO2, líp v«i xót lÊy ra

ph¶i ®−îc gi÷ trong b×nh kÝn ®Ó sau nµy ph©n tÝch. ñ mÉu ®Êt ®−îc tiÕn hµnh trong buång hoÆc buång ñ

khèng chÕ ®−îc nhiÖt ®é (3.4.3.3).

3.4.4.3   ChuyÓn 14CO2 tõ líp v«i xót vµo hçn hîp nhÊp nh¸y

Qu¸ tr×nh nµy tiÕn hµnh trong tñ hót. Cho h¹t v«i xót tõ bÉy CO2 vµo b×nh ch©n kh«ng vµ l¾p dông cô

thuû tinh nh− ®· chØ dÉn ë h×nh 3, h×nh 4 hay c¸c dông cô thuû tinh t−¬ng tù. Dïng phÔu nhá giät tõ tõ

50 ml HCL (3.4.2.4) vµo v«i xót ®ång thêi duy tr× dßng nit¬ chËm (3.4.3.4) sôc qua hÖ thèng víi tèc ®é

(thÝ dô 2l/giê ®Õn 5 l/giê), dßng nit¬ sÏ cuèn 14CO2 tho¸t ra vµo thiÕt bÞ bÉy CO2. NhiÖt ®é cña nåi c¸ch

thuû ®−îc duy tr× vµo kho¶ng 60 oC ®Õn 70oC.

Khi l−îng v«i xót ®· hoµ tan hÕt vÉn tiÕp tôc cho dßng nit¬ thæi qua hÖ thèng Ýt nhÊt trong 20 phót n÷a

®Ó b¶o ®¶m chuyÓn toµn bé l−îng 14CO2 tõ b×nh vµo thiÕt bÞ hÊp phô. LÊy c¸c mÉu (h×nh 3) hoÆc toµn

bé bÉy hÊp phô (h×nh 4) ®Ó ®Õm nhÊp nh¸y d¹ng láng (3.4.3.1) sau khi trén víi hçn hîp nhÊp nh¸y

(3.4.2.6) nÕu cÇn.

Chó thÝch - NÕu dïng NaOH ®Ó gi÷ 14CO2 th× cã thÓ x¸c ®Þnh ®−îc chÊt phãng x¹ chØ chøa riªng 14CO2 hoÆc

lµ hçn hîp bao gåm c¶ c¸c chÊt h÷u c¬ ®¸nh dÊu 14C dÔ bay h¬i. L−îng 14CO2  ®−îc lo¹i ra khái dung dÞch

NaOH b»ng c¸ch axÝt ho¸ dung dÞch nµy ®Õn pH xÊp xØ 1. Sau ®ã, cã thÓ ®o ho¹t ®é phãng x¹ thÊt tho¸t cña

dung dÞch ®· axÝt ho¸.
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H×nh 2 - B×nh ñ dïng trong qu¸ tr×nh trao ®æ

cña ®Êt hiÕu khÝ

V«i xót

Nót b«ng
thuû tinh

§Êt vµ chÊt 14c bæ

Buång ñ cho c¬ chÊt ®¸nh dÊu 14c

Cét håi l−u thuû tinh
cã khíp 29/32
BÉy co2 trong kh«ng khÝ
V«i xót

BÉy 14co2
Nót b«ng thñy
tinh phñ dÇu
B×nh cã cæ 29/32
11

i chÊt

 sung
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Van kim
èng tiªm nhùa ®Ó
cho HCl vµo

Kim tiªm

Nót cao su

èng nhùa

B×nh hót ch©n kh«n

Dung dÞch HCL
(18% thÓ tÝch)

Dung dÞch
NaOH 1N

Hoµ tan h¹t v«i xót

Kim dÉn

Nåi c¸ch thuû (600C)

H×nh 3 - ThÝ dô vÒ thiÕt bÞ ®Ó gi¶i phãng 14CO2  liªn kÕt trong v«i xót vµ thu 
vµo dung dÞch 1 M NaOH ®Ó ®Þnh l−îng
èng nèi víi b×nh nit¬
Kho¸ mét chiÒu
èng thuû tinh
g

l¹i
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PhÔu nhá giät chøa 100ml
dung dÞch 18% HCl

B×nh Erlemeyer (250ml

Nåi c¸ch thuû

M¸y khuÊy tõ

H×nh 4 - ThÝ dô vÒ thiÕt bÞ gi¶i phãng CO2 liªn k
®Þnh l−îng trong chÊt láng nhÊp nh¸y chøa 
Nit¬
13

ChÊt hÊp thô CO2

) chøa 10g v«i xót

Õt tõ v«i xót vµ thu l¹i ®Ó
chÊt láng hÊp thô CO2
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3.5   HÖ thèng ®o sinh häc

3.5.1   Nguyªn t¾c

§Êt qua xö lý víi chÊt thö kh«ng phãng x¹ vµ hoÆc chÊt thö cã ®¸nh dÊu C14 ®−îc ®−a vµo phÇn

chÝnh cña b×nh ®o sinh häc  (xem H.5). L−îng CO2 hoÆc 14CO2 tho¸t ra trong qu¸ tr×nh ph©n huû

ho¸ chÊt ®−îc thu l¹i trong dung dÞch kiÒm chøa ë nh¸nh phô cña b×nh ®o sinh häc. L−îng CO2

kh«ng phãng x¹ ®· thu l¹i trong dung dÞch kiÒm ®−îc x¸c ®Þnh b»ng ph−¬ng ph¸p chuÈn ®é truyÒn

thèng. L−îng 14CO2 ®−îc x¸c ®Þnh b»ng ph−¬ng ph¸p ®Õm nhÊp nh¸y d¹ng láng.

3.5.2   VËt liÖu vµ ho¸ chÊt

3.5.2.1   Dung dÞch kali hoÆc natri hydroxit, c(KOH) [hoÆc c(NaOH)] = 1 mol/l

3.5.2.2   §èi víi nghiªn cøu dïng vËt liÖu thö kh«ng phãng x¹: v«i xót hoÆc vËt liÖu hÊp thô CO2

kh¸c 1)

3.5.2.3   §èi víi nghiªn cøu dïng vËt liÖu thö ®¸nh dÊu phãng x¹ 14C : hçn hîp nhÊp nh¸y ®Ó x¸c

®Þnh l−îng 14CO2 ®−îc gi÷ l¹i trong bÉy kiÒm 3)3 .

3.5.3 ThiÕt bÞ vµ dông cô thuû tinh

CÇn nh÷ng dông cô sau:

3.5.3.1   B×nh Erlenmeyer 250 ml cã nh¸nh phô lµ èng thuû tinh ®¸y trßn dung tÝch 50 ml (h×nh 5).

3.5.3.2   B¬m tiªm 25 ml (thÝ dô Luer lock)

3.5.3.3   Kim tiªm (cì15, dµi 15 cm).

3.5.3.4   PipÐt vµ èng ®ong

3.5.3.5   Buång hoÆc buång ñ khèng chÕ ®−îc nhiÖt ®é ± 2oC.

§èi víi nh÷ng nghiªn cøu dïng chÊt thö cã ®¸nh dÊu phãng x¹ 14C.

3.5.3.6   M¸y ®Õm nhÊp nh¸y d¹ng láng.

3.5.3.7 èng nhÊp nh¸y

                                                
3) Ascarite (Aldrich Chemical Co Ltd), Hinoic flo vµ optiflo (Canberra Packard) lµ vÝ dô vÒ nh÷ng s¶n phÈm thÝch

hîp cã s½n trªn thÞ tr−êng. Th«ng tin nµy chØ t¹o ®iÒu kiÖn cho ng−êi sö dông tiªu chÈn nµy chø kh«ng ®−a ra sù

x¸c nhËn cña tiªu chuÈn ®èi víi chÊt l−îng cña chóng.
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3.5.4   C¸ch tiÕn hµnh

MÉu ®Êt qua xö lý víi ho¸ chÊt thö ®−îc ®Æt vµo buång chÝnh cña b×nh ®o sinh häc (3.5.3.1) vµ ®Ëy

b»ng nót kÝn khÝ. §èi víi phÐp thö kh«ng dïng chÊt phãng x¹, nèi dông cô läc hÊp thô CO2 víi b×nh

®o sinh häc qua nót (h×nh 5). Dông cô hÊp phô CO2 bao gåm phÔu chiÕt cã chøa vËt liÖu hÊp thô

CO2 (3.5.2.2), ë phÝa trªn phÔu ®−îc ®Ëy b»ng nót cao su cßn phÇn d−íi cã kho¸. Cho 10 ml dung

dÞch kiÒm (3.5.2.1) vµo nh¸nh phô b×nh ®o sinh häc vµ ®Ëy l¹i. TiÕn hµnh ñ b×nh ®o sinh häc cïng

c¸c chÊt trong ®ã nh− ®· miªu t¶ ë 3.3. Vµo kho¶ng thêi gian nhÊt ®Þnh ®−a dung dÞch kiÒm trong

nh¸nh phô ®i chuÈn ®é hoÆc ®Õm nhÊp nh¸y tuú theo cÇn x¸c ®Þnh CO2 hay 14CO2.

§èi víi c¸c phÐp thö víi chÊt thö kh«ng phãng x¹, ®Ó tr¸nh cho CO2 bªn ngoµi th©m nhËp vµo hÖ

thèng khi lÊy dung dÞch kiÒm ®i ph©n tÝch, sö dông kim tiªm d−íi da (h×nh 5). §Ëy ®Çu kim quay ra

phÝa ngoµi b»ng nót cao su kÝn khÝ vµ cho mòi kim ngËp trong dung dÞch kiÒm b»ng èng silic«n

ng¾n. Khi lÊy dung dÞch kiÒm ra, ph¶i më nót phÝa trªn cña bé hÊp phô CO2 vµ më kho¸ phÝa d−íi

phÔu chiÕt ®Ó kh«ng khÝ kh«ng chøa CO2 cã thÓ vµo ®−îc.

Tr−íc khi cho dung dÞch kiÒm míi vµo nh¸nh phô nÕu cÇn ph¶i thæi kh«ng khÝ qua. Thùc hiÖn ®iÒu

nµy b»ng c¸ch thæi kh«ng khÝ qua bé läc CO2.

Chó thÝch - §Ó ®¶m b¶o r»ng chÊt phãng x¹ trong dung dÞch kiÒm chØ chøa riªng 14CO2, axÝt ho¸ mét mÉu

dung dÞch kiÒm mét c¸ch cÈn thËn vµ tõ tõ ®Õn pH = 1 ®Ó t¸ch hÕt 14CO2 ra, sau ®ã mang ®i, kiÓm tra

l−îng phãng x¹ cßn l¹i. Qu¸ tr×nh ph¶i tiÕn hµnh trong tñ hót.

4 TÝnh to¸n vµ biÓu thÞ kÕt qu¶

4.1   §èi víi vËt liÖu thö kh«ng ®¸nh dÊu

TÝnh l−îng CO2 bÉy ®−îc trong dung dÞch kiÒm cho tõng ®iÓm lÊy mÉu, l−u ý tíi c¸c lÇn pha lo·ng

tr−íc khi ph©n tÝch. Trõ l−îng CO2 t×m ®−îc trong ®Êt ®èi chøng kh«ng qua xö lý (l−îng CO2 t¹o

thµnh trong qu¸ tr×nh h« hÊp b×nh th−êng cña c¸c vi sinh vËt trong ®Êt). So s¸nh ®å thÞ ®· ®iÒu

chØnh ®−êng nÒn nµy (®èi víi l−îng CO2 t¹o ra trong qu¸ tr×nh ñ) víi l−îng CO2 theo lý thuyÕt khi

oxy ho¸ hoµn toµn tõ l−îng c¸cbon bæ sung vµo hÖ thèng ñ d−íi d¹ng chÊt thö.

            L−îng CO2 t¹o thµnh ë ®iÓm lÊy mÉu 1
   thÝ dô:           __________________________________________________ x 100 = % kho¸ng ho¸

              L−îng CO2 lý thuyÕt cña chÊt thö

TÝnh phÇn tr¨m kho¸ng ho¸ tÝch luü cho tõng ®iÓm lÊy mÉu (SP)  cã nghÜa lµ phÇn tr¨m kho¸ng ho¸

tÝch luü ë ®iÓm SP3 = (CO2 ë SP1 ) + (CO2 ë SP 2) + (CO2 ë SP 3). BiÓu thÞ phÇn tr¨m kho¸ng ho¸

tÝch luü d−íi d¹ng b¶ng vµ ®å thÞ.
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4.2   §èi víi vËt liÖu thö 14C

TÝnh l−îng 14CO2 bÉy ®−îc trong dung dÞch kiÒm cho tõng ®iÓm lÊy mÉu b»ng ®Õm nhÊp nh¸y d¹ng

láng l−u ý ®Õn c¸c lÇn pha lo·ng tr−íc khi ph©n tÝch. So s¸nh l−îng 14CO2 ®o ®−îc víi l−îng 14C bæ

sung vµo hÖ thèng ñ d−íi d¹ng chÊt thö.

     ThÝ dô:            L−îng 14CO2 t¹o thµnh ë ®iÓm lÊy mÉu 1
                                    _________________________________________________ x 100 = % kho¸ng ho¸
                                L−îng 14C cña chÊt thö

TÝnh  phÇn tr¨m kho¸ng ho¸ tÝch luü cho tõng ®iÓm lÊy mÉu (SP), cã nghÜa lµ phÇn tr¨m kho¸ng

ho¸ tÝch luü ë  SP 3 = (CO2 ë SP 1 ) + (CO2 ë SP 2 ) + (CO2 ë SP 3). BiÓu thÞ phÇn tr¨m kho¸ng ho¸

tÝch luü d−íi d¹ng b¶ng vµ ®å thÞ.

5   B¸o c¸o thö nghiÖm

B¸o c¸o chi tiÕt vÒ m« t¶ ®Êt vµ vËt liÖu thö theo ®iÒu 9 TCVN 6858 : 2001 (ISO 11266:1994).
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Bé läc hÊp thô CO2 cho hîp chÊt thö
kh«ng ®¸nh dÊu14C

H×nh 5 - B×
Kho¸ vµ nót
Nót kÝn khÝ

Nót cao su silicon

Kim tiªm d−íi da

nh ®o sinh häc
BÉy kiÒm
17
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Phô lôc A

(qui ®Þnh)

Ph−¬ng ph¸p ®o kh¶ n¨ng gi÷ n−íc cña ®Êt

A.1   Ph¹m vi ¸p dông

Ph−¬ng ph¸p nµy ¸p dông ®Ó x¸c ®Þnh gi¸ trÞ kh¶ n¨ng gi÷ n−íc cña ®Êt cho c¸c øng dông kh«ng ®ßi

hái gi¸ trÞ chÝnh x¸c mét c¸ch tuyÖt ®èi.

A.2   Nguyªn t¾c

Cho ®Êt (kh«ng ®Çy) vµo mét èng ®ong cã ®¸y ®ôc lç, ®Ëy l¹i, nhóng ngËp n−íc vµ lµm r¸o n−íc.

L−îng n−íc gi÷ l¹i trong ®Êt ®−îc x¸c ®Þnh b»ng c¸ch c©n vµ sÊy ®Õn khèi l−îng kh«ng ®æi ë nhiÖt ®é

105 oC vµ c©n l¹i.

A.3   ThiÕt bÞ

A.3.1   èng ®ong, cã dung tÝch biÕt tr−íc, chiÒu dµi kho¶ng 50 mm - 150 mm vµ ®−êng kÝnh tõ

50 mm  ®Õn 100 mm, cã lç ë ®¸y.

A.3.2   Nåi c¸ch thuû (nhiÖt ®é phßng)

A.3.3   Khay víi lç tho¸t n−íc cã chøa líp c¸t th¹ch anh mÞn Èm, chiÒu dµy tõ 20mm ®Õn 50 mm.

A.3.4   Tñ sÊy, cã thÓ duy tr× ®−îc nhiÖt ®é 105 oC ± 2 oC.

A.3.5   C©n, cã ®é chÝnh x¸c ± 0,01 g.

A.4   C¸ch tiÕn hµnh

§Ëy lç ë ®¸y èng ®ong (A.3.1) b»ng giÊy läc vµ c©n èng ®ong cïng giÊy läc. Cho ®Êt vµo mét phÇn èng

®ong vµ ®Ëy nót. Ng©m èng ®ong vµo nåi c¸ch thuû 2 h ë nhiÖt ®é phßng, l−u ý ®Ó  møc n−íc thÊp h¬n

®Çu èng. Sau ®ã h¹ thÊp ®Çu èng d−íi mùc n−íc trong 1 h. LÊy èng ®ong ra khái nåi c¸ch thuû, ®Æt lªn

khay tho¸t n−íc cã c¸t (A.3.3) vµ ®Ó r¸o n−íc trong vßng tõ 2 h ®Õn 24 h tuú thuéc vµo lo¹i ®Êt. C©n

èng ®ong, lÊy riªng ®Êt ra vµ sÊy kh« ®Õn khèi l−îng kh«ng ®æi ë 105 oC vµ c©n l¹i.
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A.5  TÝnh to¸n kÕt qu¶

Kh¶ n¨ng gi÷ n−íc (KNGN) tÝnh b»ng phÇn tr¨m theo c«ng thøc sau

   
                                      S - T - D

KNGN = ------------- x 100
                                           D

 trong ®ã

S   lµ khèi l−îng ®Êt b·o hoµ n−íc + èng ®ong + giÊy läc, tÝnh b»ng gam;

T   lµ khèi l−îng b× (khèi l−îng èng ®ong + giÊy läc), tÝnh b»ng gam;

D   lµ khèi l−îng ®Êt kh«, tÝnh b»ng gam.

A.6   BiÓu thÞ kÕt qu¶

Kh¶ n¨ng gi÷ n−íc cña ®Êt (KNGN) ®−îc biÓu thÞ b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng ®Êt kh«.
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Phô lôc B

(Tham kh¶o)

Tµi liÖu tham kh¶o

[1]    Herchen, M., Kordel, W., Klein W., and Huber, R. (1988). HÖ thèng ñ sinh häc - hÖ thèng míi gän

nhÑ vµ linh ho¹t trong nghiªn cøu ph©n huû sinh häc, TuyÓn tËp b¸o c¸o tham luËn n¨m 1988 Héi nghÞ

b¶o vÖ mïa mµng Brighton - sinh vËt h¹i vµ bÖnh dÞch, 669 - 674.

[2]    Aderson, J.P.E. (1982) H« hÊp cña ®Êt, trong ph−¬ng ph¸p ph©n tÝch ®Êt, phÇn 2. C¸c ®Æc tÝnh vi
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