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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 10682:2015

Phan bén — Xac dinh ham lwgng nitrat — Phwong phap Kjeldahl

Fertilizers — Determination of nitrate content by Kjeldahl method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phwong phap xac dinh ham lwong nito dang nitrat trong phan bén bang

phwong phap Kjeldahl.
2 Tai liéu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau day la can thiét dé ap dung tiéu chuan nay. Dbi v&i cac tai liéu vién dan ghi
nam cong bd thi ap dung ban dwoc néu. Dbi v&i cac tai liéu vién dan khdng ghi ndm cong bé thi

ap dung phién ban méi nhét, bao gém ca céac stra dbi, bd sung (néu co).

TCVN 4851:1989 (ISO 3696:1987), Nuéc dung dé phén tich trong phong thi nghiém — Yéu céu ky thuat
va phwong phéap the.

3 Phan loai

Phan bon chira nitor & dang nitrat co thé chia thanh hai nhom:

3.1 Nhém mét: Bao gém céc loai phan bén chira nito & dang khoang nhw nitrat amén va phan khoang
hén hop NK, NPK, NP, NPKS.

3.2 Nhém hai: Bao gébm cac loai phan bén co chira nitrat & ca dang phan cé thanh phan hivu co nhw

phan hiru co truyén thdng, hiru co’ sinh hoc, hiru co vi sinh, hivu co khoang.

4 Nguyén tac

Ham lwong nitrat trong phan bén duwgc xac dinh bang hiéu sé gitka ham lwong dam tbng sb c6 khi

nitrat va khéng khir nitrat theo phwong phap Kjeldahl.
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5 Thubc thir

Hoa chét sir dung dé pha cac chéat chuan dat loai tinh khiét hoa hoc, hoa chéat sir dung dé phan tich dat

loai tinh khiét phan tich.

5.1 Nwée cat, nwdc st dung trong qué trinh phan tich cé dd tinh khiét phu hop véi quy dinh trong
TCVN 4851 (ISO 3639).

5.2 Axit sunfuric dam dac (H,SO,).

5.3 Kém kim loai (Zn), dang bt min.

5.4 Axit salixilic.

5.5 Natri thiosulfat, Na,S,03.5H,0

5.6 Dung dich axit tiéu chuan (HCI hodc H,S0,), ndng dd 0,1; 0,2; 0,5 N: pha tr 6ng tiéu chuan.

5.7 Dung dich NaOH, néng do 40 %:

Can 400 g NaOH vao céc dung tich 1000 ml, thém 400 ml nwéc, khudy tan, chuyén vao binh dinh muc
1000 ml, thém nwéc dén vach dinh mirc. D& yén dung dich hai ngay cho ladng hét cin cacbonat, st
dung phan dung dich trong. Bdo quan dung dich nay trong binh nhwa kin.

5.8 Dung dich axit boric (HBOs), ndng dd 5 %:

Can 50 g axit boric vao cbc dung tich 1000 ml, thém 900 ml nwdc néng, khudy tan, dé ngudi; thém
20 ml dung dich chi thi mau hén hop, trén déu; sau d6 nhé tirng giot dung dich NaOH 0,1 M cho dén
khi toan bé dung dich c6 mau dé tia nhat (pH khoang 5), chuyén vao binh dinh mirc dung tich 1000 ml,
thém nwédc dén vach dinh mure, 1ac tron déu, dung dich dwoc chuan bi trwde khi st dung. Bao quan kin
& 20 °C trong lo mau nau;

C6 thé pha riéng dung dich axit boric, khi st dung c& 50 ml axit boric cin cho thém 10 giot hén hop chi
thi mau, sau dé nhd tirng giot dung dich NaOH 0,1M cho dén khi dung dich cé6 mau dd tia nhat (pH
khoang 5).

5.9 H6n hop axit salisilic trong H,SO, dam dac:

Hoa tan 50 g axit salisilic trong 1 | H,SO, dam dac.

5.10 H6n hop xuc tac K,S0, va Se:

Nghién nhé tng loai 100 g K,SO,4 va 1 g Se, trén déu, nghién lai mét 1an niva, dung trong lo khé.

5.11 Dung dich chi thi mau hén hop bromocresol xanh - metyl dé:

Can 0,1 g bromocresol xanh luc va 0,7 g metyl dé hoa tan trong 100 ml etanol 95 %. Bao quan kin & 20 °C

trong lo mau néu.
5.12 Dung dich chi thi mau hén hop metyl xanh va metyl dé:

Hoa tan 0,05 g metyl xanh vao 5 ml nwéc cat, thém vao dé 100 ml etanol 95 % va hoa tan thém 0,15 g

metyl dd, khudy cho tan hét, bao quan kin & 20 °C trong lo mau nau

5.13 Dung dich tiéu chuan amoni sulfat, ndng do 0,5 mg N/ml: pha tlr éng tiéu chuén.
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5.14 Thudc thir Nessler, KoHgl,:

Hoa tan 50g Kl trong 50 ml nwéc cat. Thém vao dé dung dich HgCl, bao hoa (khoang 22g HgCl, trong
350 ml nwéc cat) cho dén khi dw, diéu nay dwoc nhan biét do cé két tha xuat hién. Sau d6 dé thém
200m NaOH 5N va pha lodng bang nwéc cat dén 11 . D& yén cho lang cén, chi dung phan nwéc loc

trong.

6 Thiét bi, dung cu
S dung cac thiét bi, dung cu théng thwédng trong phong thi nghiém va cac thiét bi, dung cu nhu sau:

6.1 Binh phan huy mau, dung tich 250 ml.

6.2. Bép phan huy mau, diéu khién dwoc nhiét do.

6.3 Thiét bi chwng céat Kjeldahl, dung tich 250 ml gdm cac phan chinh:
6.3.1 Ong sinh han.

6.3.2 Binh cét Kjeldahl, dung tich 250 ml (Néu dun truc tiép st dung binh day cau dung tich 1000 ml).
6.3.3 DAu tranh ban, cé dau vao dau ra va ndi véi phéu nho giot.

6.3.4 Phéu nhd giot c6 khoa.

6.3.5 Binh hirng, dung tich 250 ml (hoac 500 ml).

6.4 Can phan tich, d6 chinh xac 0,0002 g.

6.5 Ray, dwong kinh 16 2 mm.

6.6 Buret, dung tich 50 ml, d6 chinh xac 0,1 ml.

6.7 Binh dinh mtrc, dung tich 100; 200; 1000 ml.

7 Chuéan bi mau

7.1 Phan bén rang rén: Chuan bi mau theo TCVN 10683:2015
7.2 Phéan bén dang léng

7.2.1 Dang dung dich: Mau 1y ban du it nhat phai Ién hon 50 ml, trwdc khi ldy méu dé tién hanh

phép th&r, mau phai dwoc I&c déu.

7.2.2 Dang léng sén sét: Mau |y ban dau it nhat phai Ion hon 200 g, trwdc khi ldy mau dé tién hanh

phép th&r, m&u phai dwoc trén déu, can mau bang dung cu can mau wét.

8 Cach tién hanh

8.1 Lap dat, kiém tra thiét bj chwng cat Kjeldahl:
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8.1.1 Tuy theo thyc té clia méi thiét bi ma cach Iap dat co thé khac nhau, nhwng phai tuyét déi kin trong
subt qua trinh hoat déng, cé kha nang diéu chinh dwoc tbc d6 cat va téc dd ngung.

8.1.2 Trwdc khi chuwng cit mau phai kiém tra thiét bi Kjeldhal bang cach chung cét 50 ml dung dich
tiéu chudn amoni sulfat 0,5 mg N/mL (5.13) v&i kiém. Chudn dd lwong nito trong binh hirng hét
17,85 ml + 0,1 mL dung dich chuén dé tiéu chuan acid chlohydric 0,1 N (5.6) 1a dat yéu cau, néu it hon
la do thiét bj cat bi h&, néu 16n hon cé thé la do bi bén kiém tlr binh cét hodc do thiét b khéng sach,
can khéc phuc va kiém tra lai.

8.2 Phan huy mau

8.2.1 Phan hdy mau xac dinh N tédng sé khong khtp nitrat (Ny)

Phan huy v&i hai nhom mau khac nhau (xem 3).

8.2.1.1 S&r dung H,SO, dé& phan huy mau nhém mét:

Can tr 1 g dén 2 g mau cé dd chinh xac dén 0,001 g da dwoc chuan bi theo (7.1.3) hoac (7.1.4) hoac
(7.1.5) hay (7.2.2) hodc 1 ml dén 2 ml da dwoc chuén bj theo (7.2.1) cho vao binh phan huy (khéng dé

dinh mau & cb va thanh binh);

Thém 10 ml nuwéec;

Thém 10 ml H,SO,4 dam dac;

Chuén bj déng th&i hai mau trang khdng c6 mau thi, tién hanh déng nhét diéu kién nhuw mau thiv;

DPun néng tr tir trén bép cho dén khi hét sui bot (c6 thé cho thém moét chit parafin d& gidam bét bot,

tranh trao);

Tang dan nhiét do t&i 200 °C dun séi nhe dén khi khoi trdng bay 1&n (khodng 60 min). Tiép tuc dun
thém 30 min, khéng dé kho;

pé ngudi, thém tlr tw 50 ml nwée, dun séi 10 min;

Chuyén dung dich va can trong binh phan huy sang binh dinh mirc dung tich 200 ml, thém nwéc cét

dén vach dinh mirc, 1ac déu, loc hoac dé 1&ng. Pay la dung dich A dé xac dinh nito.
8.2.1.2 St dung H,SO,4 va hdn hop xuc tac K,SO, va Se (5.10) dé phan huy m&u nhém hai:

Can tr 1 g dén 2 g mau c6 do chinh xac dén 0,001 g da dwoc x ly theo (7.1.3) hodc (7.1.4) hoac (7.1.5)
hay (7.2.2) hodc 1 ml dén 2 ml da dwoc chuén bi theo (7.2.1) cho vao binh phan huy (khéng dé dinh mau &

cb va thanh binh);
Thém 1 g hén hop xuc tac (5.10), thém 25 ml H,SO, dam dac (5.2);

Chuén bj déng thei hai mau trdng khdng cé mau thir, tién hanh ddng nhét diéu kién nhu mau thir trén

bép cho dén khi hét shi bot (c6 thé cho thém mét chut parafin dé giam bat bot, tranh trao);

Tang dan nhiét dé Ién 200 °c khodng 120 min, c6 khoi tréng bay Ién;



TCVN 10682:2015
Tiép tuc tdng dan nhiét do 1én 350 °C trong khoang 60 min dén khi dung dich mau tréng trong la dworc,
khéng dé kho;
Dé nguoi, thém tr tlr 50 ml nwée cat, dun séi 10 min;

Chuyén sang binh dinh mirc dung tich 200 ml, thém nwéc cat dén vach dinh mire, 1c déu, loc hoac dé
l&ng trong. Goi day la dung dich A dé xac dinh nito.

8.2.2 Phan hiy mau xac dinh N tong s6 c6 khtr nitrat (Nc)

Cho lwong mau can tr 1 g dén 2 g c6 dd chinh xac dén 0,001 g da dwoc chudn bi theo (7.1.3) hoac

(7.1.4) ho&c (7.1.5) hay (7.2.2) hoac 1 ml dén 2 ml da dwoc chuan bj theo (7.2.1) vao binh phan hay;

Cho thém 20 ml dén 40 ml hén hop axit salisilic va H,SO, (5.9), I&c cho dén khi hén hop dwoc tron

déu, dé lang tdi thidu 30 phut, tét nhéat 1a dé lang qua dém:;

Cho 5 g Na,S,03.5H,0 (5.5) hay 2 g bét Zn min (5.3), lac déu va cho lang khoang 5 min, sau dé dun
néng trén ngon Ira nhd cho dén khi ngirng sui bot;

Ngat ngudn nhiét, cho vao 1 g hén hop xuc tac K;SO, va Se (5.10);

DPun cho dén khi dung dich trong, sau dé dé thém véi khodng thei gian Ién hon hodc bang 30 min (2 h
cho méau cé chia hiru co);

Chuyén sang binh dinh mirc dung tich 200 ml, thém nwéc cat dén vach dinh mire, 14c déu, loc hoac dé
l&ng trong. Goi day |a dung dich B dé xac dinh nito’;

CHU THICH 1: Qua trinh phan huy mau phai theo déi thwong xuyén, dac biét & giai doan dau, khong dé trao ban mau ra

ngoai, khéng dé khé mau (luén ludn dw axit it nhat 2 ml, néu thiéu phai cho thém axit).

8.3 Chwng cat amoni
8.3.1 Chuan bi binh hirng

8.3.1.1 Léy vao binh hirng ¢cé dung tich 250 ml mét lwgng dung dich axit boric da cé hoén hop chi thi mau
(5.8). Lwa chon lwong axit boric va ndng dé axit tiéu chuan thich hop dé chuan dé phu hop véi lwong
nito’ cé trong binh cét (bang 1).

Bang 1- Hwéng dan lwa chon lwong axit boric va ndng dé axit tiéu chuan

Dw kién Iwgng nito Lweng axit boric Nong dd axit tiéu chuan
c6 trong binh cat toi thieu, ml (HCI hoac H.SO,), N
Dwéi 30 mg N 15 0,1 hoac0,2
Tw 30 mg dén 50 mg N 25 0,2 hoac0,5
Tw 50 mg dén 100 mg N 50 0,2 hoac0,5
T 100 mg dén 200 mg N 100 0,5

8.3.1.2 Dat binh hirng dudi éng sinh han (nhing dudi dng sinh han vao dung dich axit boric khodng 2 mm).
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8.3.2 Chwng cat
8.3.2.1 Chuyén vao binh c4t c6 dung tich 250 ml (néu dun truc tiép st dung binh cau dung tich

1000 ml) mét lwong tir dung dich A (hay tir dung dich B) sau phan huy cé ch*ra khoang 30 mg N dén

200 mg N, trang phéu va dung cu dong bang nwédc cit don vao binh cét.
8.3.2.2 Cho hé théng [dm lanh hoat ddng.
8.3.2.3 Cho 50 ml dung dich NaOH 40 % (5.7) qua phé&u nhd rot vao binh ct, gil lai 1 ml trén phéu sau

do6 dung khoang 50 ml nwéc cat trang phéu va chuyén nuéc trang vao binh cét, gitr lai trén phéu 1 ml,

khoa phéu va cho nuwéc cat 1/2 phéu.
8.3.2.4 Tién hanh cat amoni, diéu chinh téc do sbi va tbc dd ngung lanh dé nhiét d6 nwdc sau khi
ngung khoang 35 °C.

8.3.2.5 Két thuc qua trinh cat khi hét amoni (khi dung dich ngwng khodng 150 ml vé&i lwgng nito trong
binh cat c6 dwdi 100 mg N va 200 ml véi lwgng nito trong binh cét ¢é nhiéu hon 100 mg N). Thi» bang
thubc thir Nessler (5.14).

8.3.2.6 Ha thap binh hing, tia riva dudi dng sinh han vao binh hirng, dé nguoi.

8.4 Chuan do
8.4.1 Chuan dd amontetaborat bang dung dich axit tiéu chudn HCI hodc H,SO, (5.6), I&c lién tuc cho
dén khi chuyén mau dot ngot.

8.4.2 Néu chi thi 1a hén hop bromocresol xanh-metyl dé thi mau ctia dung dich chuyén tir xanh sang tia

nhat. Néu chi thi hén hop metyl xanh-metyl d& thi mau ctia dung dich chuyén tir xanh luc sang tim da.

9 Tinh két qua

9.1 Ham luvong nito % N-NOs theo phan trdm khéi lwong dworc tinh theo cong thirc:
%N-NO3 = %Ng- %N (1)

9.1.1 N téng sb c6 khiv nitrat (N) dwoc tinh theo cong thirc:

a—b)x N x0,01401 x 100
m

%ch:(

()

Trong doé:
a Thé tich dung dich axit tiéu chuan tiéu tén trong qua trinh chuan d6 mau thir tinh bang mililit (ml);

b  Thé tich dung dich axit ti&u chudn tiéu tén trong qua trinh chudn d& mau trang tinh bang mililit (ml);
N  Néng dd dwong lwong axit tiéu chuén (N);

0,01401 mili dwong lwvgng gam cla nito’ (g);

m  Khbi lwgng mau twong tng véi thé tich dich trich chwng cét tinh bang gam (g).

9.1.2 N téng s6 khong khir nitrat (N) dworc tinh theo cdng thirc:
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~ bi)x N x 0,01401 x 100

m

%N ik = (a1

Trong do:

a; Thé tich dung dich axit tiéu chuan tiéu tén trong qua trinh chuan dé mau th tinh bang mililit (ml);
by Thé tich dung dich axit ti&u chuén tiéu tén trong qua trinh chuan d6 mau trng tinh bang mililit (ml);
N  Nong d6 dwong lwong axit tiéu chuan (N);

0,01401 mili dwong lwvgng gam cla nito (g);

m; Khdi lwgng mau twong ng véi thé tich dich trich chwng cét tinh bang gam (g).

9.2 Két qua phép thir 1a gia tri trung binh cac két qua cda it nhat hai lan thir dwoc tién hanh song song.

Néu sai l&ch gitra cac lan thir I&n hon 5 % so véi gia tri trung binh cia phép thir thi phai tién hanh lai.

10 Bao cao thtr nghiém

Bé&o céo thir nghiém can bao gém nhirng thdng tin sau:

a) Vién dan tiéu chuan nay;

b) D&c diém nhan dang mau;

c) Két qua thir nghiém;

d) Moi thao tac khdng quy dinh trong tiéu chuan nay, hodc dwoc coi la tiy chon va cac yéu té cé thé
anh huwéng dén két qua ther nghiém;

e) Ngay th&r nghiém.
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Thw muc tai liéu tham khao

[1] TCVN 8557:2010, Phéan bén — Phuwong phéap xéac dinh nito téng sé (phén khéng chira nitrat).

[2] AOAC Official Method 955.04, Nitrogen (Total) in Fertilizers (muc D).
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