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TIEUCHUANQUOC GIA TCVN 8856:2012

Phéan bén diamoni phosphat (DAP)

Diammonium phosphate fertilizer (DAP)

1 Pham vi ap dyng

Tiéu chun nay ap dung cho phan bén diamoni phosphat, sau day goi ta DAP.

2 Tai liéu vién dén

Céc tai liéu vién din sau day 13 cAn thiét khi 4p dyng tiéu chudn nay. Déi v&i céc tai liéu vién din
ghi nam cdng b thi ap dung ban duwgc néu. Déi véi cac tai liéu vién din khdng ghi nam cdng bd
thi 4p dyng phién ban m&i nhat, bao gém ca cac ban sira ddi, bd sung (néu co).

TCVN 4828-1 (1ISO 2591-1), Sang thir nghiém — Phén 1: Phwong phép st dung sang thtr nghigém
loai Iwdi thép dan va loai tdm kim loai dyc 8.

TCVN 4851 (1SO 3696), Nwdc dung cho phén tich trong phong thi nghiém — Yéu céu ky thuét va
phwong phép thi.

TCVN 7764 (ISO 6353) cac phan, Thubc thi dung trong phén tich héa hec.

3 Phan loai

Tuy thudc vao tdng ham lwgng dinh dwdng (N + P,0s) %, DAP dwoc chia thanh 2 loai nhw sau:
~ Loai d&c biét, tdng ham lwgng dinh dudng (N + P,0s) 12 64 %.
Ky hiéu; DAP 18-46 hodc DAP 16-48, trong d6

18 hodc 16 1a ham lwgng nito téng;
46 hodc 48 |a ham lwgng phospho hiru hiéu.

~ Loai 1, tdng ham lwgng dinh dwdng (N + P,0s) |a 61 %.
* Ky hiéu: DAP 16-45, trong d6

16 1a ham lwgng nito tng;
45 la ham lwgng phospho hiru higu.
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4 Yéu céu ky thuat

Céc chi tiéu chat lwgng cia DAP dugc quy dinh trong Bang 1.

Bang 1 - Cac chi tiéu chit lwgng ciia DAP

1

Chi tiéu Mirc Phwong phap thor |
Loai dic biét Loai 1 (Didu)
18-46 hodc 16-48 16-45
i 1
1. Ham lweng nito tdng, tinh theo nito N, 18 (16) 16 6.2
%, khéng nhd hon
—
2. Ham lugng phospho hiru hiéu, 46 (48) 45 6.3
tinh theo phospho pentoxit P,Os, %,
khéng nhd hon
| 3. Ham Ivgng cadimi tdng, mg/kg, khéng 12 6.4
I&n hon
4. DY &m, %, khéng lén hon 2,5 6.5
5. Kich thwdc hat tir 2 mm dén 90,0 TCVN 4828-1 |
4 mm, %, khéng nhd hon (1SO 2591-1) |'

5 Ly mau va chuin bj miu
5.1 Lay miu

5.1.1 Quy djnh chung

Mé&u thir dwoc 14y tir 16, sao cho dai dién cho ca 16 hang. L6 1a khéi lvgng DAP dwoc san xuét

trong cling didu kién, c6 khdi lrgng tiy theo nha san xuét quy dinh.

M3u the duoc ldy tir 1 % sé bao clia 16 hang, nhung khéng it hon 5 bao dbi véi 16 hang nhd va

‘khdng it hon 5 mau déi véi san pham roi.

5.1.2 Ldy mau tir bao va vit chira c6 kich thwéc nhd

Str dung 6ng xién & 14y miu DAP trong bao ho#c trong vat chira cé kich thwéc nhd. Mau ther

duoc |y ngdu nhién ti cac bao nguyén hodc vat chra nguyén.
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5.1.3 Liy miu ter déng hodc tir phrong tign van chuyén

St dung dung cy |4y mau thich hgp (dng xién hodc xéng ...) 48 Iy mAu ti ddng hodc tir phwong
tién van chuydn. D& dam bdo tinh ddng nhét, khéng 14y mau th & dinh hodc sét |6p day cla
dbng DAP.

5.2 Chudn bj miu

Trén déu mAu ban dAu d3 |4y trong 18 thanh m&u chung, sau dé rdt gon nhiéu 14n theo phuwong phap
chia tv dé& c6 mau trung binh it nhat 14 2 kg.

Chia mau trung binh trén’thanh hai phin béng nhau, bdo quan trong tui polyetylen kin ho#c thing
nhia kin. Bén ngoai ¢6 nhan nhan biét:

ma hiéu mau;

ky hiéu 16, ngay san xuét va tén co s& san xuét;

tén ngudi ldy mau;

ngay thang |4y miu.

LAy mdt mau aé phan tich, mau con lai dé lvu. M3u dwoc Ivu noi khd réo, thodng mat dé khéng
anh hwdng dén chat lwong clia m3u. Thei gian Iwvu miu khéng qua ba théng.

6 Phwong phap thir

6.1 Quy djnh chung

6.1.1 Trong qua trinh phan tich chi st dyng cac héa chét, thubc thlr phu hop vdi cac yéu clu
quy dinh trong TCVN 7764 (ISO 6353), hodc cac hba chét, thubc thir cé cép tinh khiét tvong dwong.

6.1.2 Nuwéc dung trong qua trinh phan tich theo TCVN 4851 (ISO 3696) hodc cé dd tinh khiét
trong dvong (sau day goi la nwéc).

6.2 Xé&c dinh ham lwgng nito tdng
6.2.1 Nguyén tic

Chung cAt amoniac tir dung djch kiém va h4p thy vao mét lwgng dw dung dich tiéu chudn axit sulfuric.
Chuén @9 lvgng axit du bing dung dich chuan d¢ tiéu chudn natri hydroxit véi sy c6 méat cia hdn hop
chi thj mau.

6.2.2 Héa chit, thudc thir
6.2.2.1 Axit clohydric (HCI), dung dich 0,4 %.

6.2.2.2 Natri hydroxit (NaOH), dung djch 400 g/I.
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6.2.2.3 Natri hydroxit (NaOH), dung dich tiéu chudn 0,1 M (cAn xac dinh lai ndng dé trwdc khi
s(r dung).

6.2.2.4 Axit sulfuric (H,SO,), dung dich tiéu chudn 0,05 M.
6.2.2.5 Hén hep chi thj

Hoa tan 0,1 g methyl @& vao 5 ml etanol, thém 0,05 g methyl xanh, I&c cho tan hét, thém etanol
cho du 100 m! va lac déu.

6.2.3 Thiét bj, dung cy
CéAc thiét bj, dung cy théng thudng phong thr nghiém va nhirng thiét bj, dung cu sau
6.2.3.1 Can phan tich, c6 dd chinh xac dén 0,0001 g.

6.2.3.2 Thiét bj chwng cit Kjeldahl (xem Hinh 1) gdm:

Binh cau dung tich 1000 ml;

- DAu thly tinh hinh cAu @& ngan dung dich khdi bj ban;

- Phéu nhd giot dung tich 100 ml;

~ Ong sinh han l1am nguéi bang nuwéc;

~ Binh hirng: binh tam gi4c hodc céc thiy tinh dung tich 500 ml;
6.2.3.3 Pipet, dung tich 25 ml.

6.2.3.4 Binh djnh mdrc, dung tich 250 ml.

6.2.3.5 Céc thuy tinh, dung tich 250 mi.

6.2.3.6 Bép dién.

6.2.4 Cach tién hanh

Can khoang 1 g mau phan tich (ghi khéi Igng m) chinh xac dén 0,0001 g vao cdc dung tich
250 ml, thém 20 ml dung dich HCI 0,4 % (6.2.2.1) va dun nhe trén bép dién cho tan hét mau. Dé
nguéi, chuyén dung dich vao binh djnh mirc dung tich 250 ml, thém nwéc dén vach murc va léc
ddu (dung dich A). Dung pipet lay chinh xac 25 ml dung dich A cho vao binh chung cét va thém
200 ml nwéc. Cho vao binh vai vién da bot va 13p b chuwng cét nhw Hinh 1.

Dung pipet cho vao binh hitng 35 ml dung dich H,SO, (6.2.2.4), thém vao binh hirng 4 dén 5 giot
hén hep chi thj (6.2.2.5) va I4p binh vao bd chung cét sao cho dAu ra clia éng sinh han thap hon
b& mat dung dich axit, néu cin cho thém nuéc.

Qua phéu nhd gigt rét vao binh chuwng cét 100 ml dung dich NaOH 400 g/l (6.2.2.2), gi lai trén
ph&u 2 ml dung dich nay. Tién hanh chung cét cho dén khi thu dwgc khoang 200 mi dung dich
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sang binh hirng. Ngirng dun, thdo éng sinh han, dung binh tia trang rira éng sinh han, thu nwéc
rira vao binh hirng.

Dung dung dich NaOH 0,1 M (6.2.2.3) @& chuén d6 lwvgng axit du trong binh hirng cho dén khi
dung dich chuyén tir mau xanh tim sang xanh |4 cay.

Tién hanh th(r ddng théi mdt miu tréng trong cung didu kién, cung lwgng céc loai thube thir
nhwng khdng c6 mau phan tich.

6.2.5 Tinh két qua
Ham lwong nite tdng, tinh bing phan tram theo céng thire (1).

_ K(7, -7,)x0,001401x100

% N (1N
m 1}
trong d6

K la hé s hiéu chudn ndng dd dung dich natri hydroxit 0,1 M:

Vv, la thé tich dung dich chudn d6 tiéu chuln natri hydroxit dung @& chuin @6
Iwgng axit dw trong mau phan tich, tinh bing ml;

V, Ia thé tich dung dich chudn 6 tiéu chudn natri hydroxit dung @& chuin do
lrgng axit dw trong mAu tréng, tinh bang ml;

m 1a khéi lveng miu dung dé& phan tich, tinh bing g;

0,001401 la khéi lwong nito twong (ng véi 1 ml dung dich axit sulfuric 0,05 M.

Chénh léch gilra hai két qua xac dinh song song khdng 1&n hon 0,20 %.
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6.3 Xac djnh ham lwgng phospho hiru higu

6.3.1 Nguyén tic

Két tlia ion phosphat bing hdn hgp muébi magie dwéi dang magie — amoni phosphat va nung, can
két tla dang M92P207.

6.3.2 Héa chét, thuéc thir

6.3.2.1 Amoni clorua (NH.CI), tinh thé.

6.3.2.2 Magie clorua (MgCly), tinh thé.

6.3.2.3 Amoni hydroilt (NH,OH): dung dich 2,5 %, 10 % va 25 % (theo khéi lvong).
6.3.2.4 Phenolphtalein, dung dich 1 % trong ruqu etylic.

6.3.2.6 Hé&n hop magie kidm tinh

Hoa tan 70 g tinh thé NH,CI (6.3.2.1) va 55 g tinh thé MgCl, (6.3.2.2) trong 500 ml nwéc, thém
250 ml dung djch NH;OH 10 % (6.3.2.3), lac d&u, dé& qua dém rdi lgc.

6.3.2.6 Amoni citrat [(NH,);HC¢HsO;], dung dich 50 %: hda tan 400 g axit citric (CeHsO7.H,0)
trong 600 ml dung dich NH,OH 25 %. Dung dich phai trung tinh theo metyl dé, thém nuéc dén
mét lit, 1ac déu rdi loc.

6.3.3 Thiét bj, dung cu

Céc thiét bj, dung cy théng thudng phéng thtr nghiém va nhirng thiét bj, dung cu sau
6.3.3.1 Céc, dung tich 250 ml.

6.3.3.2 Pipet, dung tich 50 ml.

6.3.3.3 Binh hat dm.

6.3.3.4 Chén nung.

6.3.3.5 Lo nung, c6 kha nang diéu chinh nhiét d¢ 900 °C + 50 °C.

6.3.4 Cach tién hanh

Dung pipet 14y 50 ml dung dich A d& chudn bj theo 6.2.4 vao céc dung tich 250 ml. Thém 10 ml
dung dich amoni citrat (6.3.2.6), vai giot chi thj phenolphtalein (6.3.2.4) va trung hda dung dich
bang dung dich NH,OH 10 % (6.3.2.3) dén chuyén mau chi thj phenolphtalein. Vira khudy
vira thém tir tir 35 ml dung dich hdn hgp magie (6.3.2.5). Sau 10 min d&n 15 min thém 20 ml
dung dich NH,OH 25 % (6.3.2.3) va tiép tyc khudy thém 30 min nira ho3c d& yén dung dich It nhét
la 4 h nhung khong qué 18 h. Néu khudy lién tyc 30 min thl sau dé d& yén 30 min dén 40 min rdi
loc qua gidy loc dinh lwgng.

1
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Chuyén dinh lwgng toan bd két tha l&n gidy loc, dung dung dich NH,OH 2,5 % (6.3.2.3) trang k¥
thanh cbc va day cbe. Rira két tha trén gidy loc bing dung dich NH,OH 2,5 % (6.3.2.3), tdng sb
dung dich rira khodng 100 ml dén 125 ml.

Chuyén gidy loc va két ta vao chén nung [ dwec nung & 900 °C + 50 °C dén khéi lvgng
khong ddi va can véi dd chinh x4c 0,0001 g (ghi khéi iwgng my)]. Tro héa & nhiét a6 300 °C dén
500 °C @én khi gidy loc chay hoan toan va tiép tyc nung trong 16 & nhiét d6 900 °C + 50 °C cho
dén khi két tda tring hoan toan. LAy chén nung ra, d& ngudi chén nung trong binh hat 4m va can
chinh xac dén 0,0001 g (ghi khéi lwgng m,).

Tidn hanh thir ddng. thoi mdt miu trdng trong cling didu kién, cung lwgng cac loai thude thir
nhwng khdng ¢6 mAu phan tich (ghi khéi lwong my va my).

6.3.5 Tinh két qua

Ham lwgng P,Os hi*u hiéu, tinh bing phan trdm theo cdng thire (2).

% P05 = [(my —m,)=(m, —m,)}x 0,638x100 5
m

Trofig dé
m 1a khéi lwgng mAu dung d& phan tich, tinh béng g:
my  1a khdi lvgng chén khdng, tinh bing g;
m, 12 khéi lwong két tia mAu va chén, tinh bing g;
ms  1a khéi lwong chén khodng, tinh béng g;
m. |4 knéi lvong két tia m3u tring va chén, tinh béng g;
0,638 1a hé sb chuyén tir Mg,P,0; ra P,0s.
Chénh |&ch gitra hai két qua xac dinh song song khdng I&én hon 0,20 %.
6.4 Xac djnh ham lwgng cadimi tdng
6.4.1 Nguyén tic

Phan hly va hoa tan cadimi trong DAP bang hdn hgp axit nitric va axit clohydric dam dac.
X4c dinh ham legng cadimi bing quang phd hap thy nguyén t& ngon I(ra tai bwdc séng 228,8 nm,
st* dung ngon Ilra khdng khi-acetylen,

6.4.2 Héa chit, thuébc thir
6.4.2.1 Axit nitric (HNO;), dung dich 65 %, p= 1,42 g/ml.
6.4.2.2 Axit clohydric (HCI), dung dich 37 %, p= 1,18 g/ml.

6.4.2.3 Axit clohydric (HCI), dung dich 1:1 (theo thé tich), dung dich 1 % (theo thé tich).

12



TCVN 8856:2012

6.4.2.4 HOn hgp cwong thay
Trén HNO; (6.4.2.1) v&i HCI (6.4.2.2) theo ty 1& 1:3 vé thé tich, chudn bj ngay trwéc khi dung.
6.4.2.5 Cadimi (Cd), dung djch géc twong trng véi ndng do cadimi 1000 mg/|

Can 1,0000 g Cd kim loai (46 tinh khiét téi thidu 99,5 %) chinh xac dén t 0,0002 g cho vao binh
dinh mc dung tich 1000 ml, hda tan lwgng can bang 50 ml dung djch HCI (6.4.2.3) va thém nuéc
dén vach murc, lac déu.

6.4.2.6 Cadimi, dung djch tiéu chuin twong ng v&i ndng dd cadimi 50 mg/l
Ding pipet 14y chinh xac 5 ml dung dich gbc Cd 1000 mg/l (6.4.2.5) cho vao binh dinh mikc dung tich
100 ml. Thém dung dich HCI 1 % @én vach mic, lac déu.

CANH BAO: Cadimi 12 chit ddc manh. Céc big¢n phdp an toan phai dwgc 4p dyng dé tranh tiép xuc
vao miéng va h@ tidu hoa.

6.4.3 Thiét bj, dyng cy

Cac thiét bj, dung cu théng thudng phong thir nghiém va nhirng thiét bj, dung cy sau
6.4.3.1 Can phan tich, chinh xac dén 0,0001 g.

6.4.3.2 Binh djnh mtrc, dung tich 50 ml, 100 ml .

6.4.3.3 Pipet, dung tich 5 ml, 10 ml.

6.4.3.4 Bép phan huy mdu, cé didu khién nhiét do dén 400 °C + 2 °C, binh phan huy dung tich
250 ml.

6.4.3.5 Thiét bj quang phd hdp thy nguyén tir dén catot réng, cé kha ning do dugc tai buéc
soéng 228,8 nm, diéu chinh téc do phun miu, dugc trang bj khe dbt va khoang tron dé& dung v&i
ngon Itra khdng khi-acetylen.

CANH BAO: Dé tranh nguy co chéy nd, khl dbt va dap tét ngon Iira khéng khi-acetylen phai theo
hwéng din cua nha san xuit. Phai mang kinh mau an todn khi ddu dét 1am viéc.

6.4.4 Chuén bj miu

Can khoang 2 g dén 3 g mAu phan tich, chinh xac dén 0,0001 g, cho vao binh phan hiy (chu ¥
khong dé& dinh mau & cd va thanh binh), thém 15 mi hn hop cuéng thiy (6.4.2.4), ngam trong
4 h hoic dé qua dém.

Tang dan nhiét d) dén 120 °C, dun sbi nhe khodng 60 min. Can than tang tiép nhiét do 1&n
200 °C, duy tri trong khoang 180 min. Khi trong binh xuét hién khéi dam dic thi tiép tyc cé cho
dén khi mau con khoang 2 ml, dé& ngudi va hoa tan véi 5§ ml nwéc, sau dé dun séi 5 min.

13
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Chuyén toan bd dung dich va c&n tlr binh phan hiy sang binh dinh m&c dung tich 50 ml, thém
nwéc dén vach dinh muire, lic ddu, loc. Day 1a dung dich a8 xac dinh Cd (dung dich th).

Chuén bj ddng thdi mAu tring khong cé miu phan tich, tién hanh clng didu kién nhu mAu phan tich
(dung dich they trang).

CHU THICH: Trong qué trinh phan hily miu, khdng d& mau trao bén ra ngoai va khdng d& khé miu (néu
thidu axit phai cho thém nhwng khdng cho qua du).

6.4.5 Chuln bj day dung djch tidu chudn 1am vigc

Dung pipet 4y chinh. xac 0,00; 1,00; 2,00; 4,00; 6,00; 8,00 va 10,00 m! dung djch tiéu chun
Cd ndng 6 50 mg/l (6.4.2.6) cho vao bay binh dinh muc dung tich 100 mi, thém dung djch HCI
1 % dén vach murc, lc d&u. Cac dung dich ndy c6 ndng @6 Cd twong tng (4 0,00; 0,50; 1,00;
2,00; 3,00; 4,00 va 5,00 mg/l.

6.4.6 Chudn bj thiét bj

Téi wu héa thiét bj theo hwéng din clia nha san xuit @& xac dinh Cd & bwéce séng 228,8 nm.

Dat bwdc séng dbi véi cadimi (228,8 nm) dé nhan dugc dd hép thu.cwe tidu. Sau 10 min gia nhiét
d4u dét, vira phun dung dich tiéu chuln 1am viéc c6 ndng 46 cao nhét (6.4.5) vira chinh dong
nhién ligu va vj tri d3u abét 6é thu dugc 36 hap thu cywe dai. Phun nwédc va dung dich tiéu chudn
lam viéc dé thiét |ap sé doc hap thy khang bij trdi va sau d6 @it sé do cho nuéc vé @ hép thy
bdng zero.

6.4.7 Phép do hip thy nguyén tir

Phun dung dich thir trdng va dung dich thir riéng biét vao ngon Ilra va do dd hép thy. Lap lai phép
do it nhat hai 1an. Sau mdi phép do, phun nwéc va didu chinh lai didm “zero™ néu cin thiét. Néu
ndng dd cla Cd trong dung dich tht I&n hon khodng hiéu chuln thi pha loang dung dich thir.

Xay dwng dwong chudn bing cach dng dd thj gia tri 80 hap thy cla cac dung djch tiéu chun
lam viéc va ndng @3 Cd twong tng.
6.4.8 Tinh két qua

Bang cach so sanh voi dwong chuln thu dugc, xac dinh ndng d Cd twong ¢ng véi dd hap thy
cua dung djch tht va dung dich thir trdng. Ham lugng Cd tinh bang phan tram theo céng thirc (4).

% Cd = ia-*b)x =V (4)
m
trong dé
a la néng @9 ctia cadimi twong rng véi 46 h&p thy clia dung dich thir, tinh bing mgll;

14
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b la ndng d6 cua cadimi twong (ng véi @6 hdp thy clia dung dich thi tréng, tinh bing
mgll;
f la hé sb pha loang clia lvong thir 43 dugc pha loang (néu cé sir dung);

Vv [a thé tich dung dich thi, tinh bang ml;
m la khéi lwvgng mau phan hy, tinh béng g;

Chénh léch gitra hai két qua xac dinh song song khéng l&n hon 0,5 %.

6.5 Xac dijnh dd &m

6.5.1 Thiét b, dung }:u

6.5.1.1 Can phén tich, ¢6 ¢ chinh xac 0,0001 g.
6.5.1.2 Tu sdy chan khéng.

6.5.1.3 Binh hat &m.

6.5.1.4 Céi, chay sw.

6.5.1.5 Chén thiy tinh.

6.5.2 Cach tién hanh

Str dung cdi chay s dap dap hat DAP. Can khodng 2 g dén 3 g mu (ghi khéi lvgng m) véi dd
chinh x&c dén 0,0002 g vao chén thly tinh (43 dwgc sdy & nhiét a6 60 °C va can dén khéi lvgng
khéng @bi). Can mau va chén thdy tinh véi d chinh xac dén 0,0002 g (ghi khéi lwgng my). Say
khd chén c6 mau trong td sdy chan khéng & nhiét 46 50 °C + 1,5 °C, ap suét tuyét déi 60 kPa dén
70 kPa. Sau khoang 2 h, ldy chén ra va dé ngudi chén trong binh hat &m dén nhiét 49 phong va
can chinh xac dén 0,0002 g (ghi khéi lvgng m,).

6.5.3 Tinh két qua
D9 4m (w) tinh bing phan tram theo céng thirc (5)

m, —m
R B

x 100 (5)
m

Trong d6
m, 13 khéi lvgng mAu va chén tredc khi sdy, tinh béng g;
m,  la khéi lwgng mAu va chén sau khi sdy, tinh béng g;

m la khéi lwgng mAu phan tich, tinh bing g;

Chénh léch gitra hai két qua xac dinh song song khéng 1&n hon 0,15 %.
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6.6 Xac dinh ¢c& hat

Theo TCVN 4828-1 (ISO 2591-1).

7 Bao cao thir nghiém

Bao cdo thlr nghiém phai bac gdm It nhat cac théng tin sau.

vién din tiéu chuin nay;

cac chi tiét cAn thiét d nhan biét mau the;

- két qua thtr nghiém;

- céAc dac diém bAt thedng ghi nhan trong qué trinh thir,

—  c4c thao tac bat ky dwoc thye hign khéng quy dinh trong tiéu chun nay;

—~ ngay, thang, ndm th& nghiém.

8 Bao g6l, ghi nhan, bao quan va van chuyén

8.1 DAP dugc xuit & dang rdi hodc dwgc déng bao. Khéi lrgng bao tuy theo nha san xuét
nhwng sai léch khéi lvgng khdng qué + 0,5 %. Bao chi?a phai ddm bdo bén va cach dm.

8.2 Ghinhan

DAP phai dwgc ghi nhan hang héa theo quy djnh hién hanh va it nhat bao gdm céc théng tin sau:
- Tén san pham;

- Tén va/hoac tén viét tit hay nhan hiéu dang ky, dia chi co s& san xuét;

- Ngay san xuét va han st dyng;

- Ham lwgng N va P,0s;

- Huwéng din bdo quén va st dung.

8.3 DAP phai duvgc dé & noi khé rao, cé mai che;

8.4 DAP phai dvgc van chuyén bing cac phuong tién cé che chan, dam bao khé.
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Thw muyc tai ligu tham khao

[1] GB 10205:2001 Monoammonium phosphate and diammonium phosphate (Monoamoni

phosphat va diamoni phosphat).
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