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T I ª u   c h u È n   v I Ö t   n a m tcvn  6645 : 2000

ChÊt l−îng ®Êt − X¸c ®Þnh hµm l−îng nit¬ tæng sè

b»ng ®èt kh« ("ph©n tÝch nguyªn tè")

Soil quality − Determination of total nitrogen content

by dry combustion ("elemental analysis")

1   Ph¹m vi ¸p dông

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh nit¬ tæng sè trong ®Êt sau khi ®èt kh«.

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

Chó thÝch − Ph−¬ng ph¸p nµy ®−îc x©y dùng theo ph−¬ng ph¸p thñ c«ng cña Dumas [3]. Kh¶ n¨ng ¸p dông cña ph−¬ng

ph¸p ®−îc t¨ng nhiÒu do viÖc sö dông thiÕt bÞ tù ®éng hiÖn ®¹i.

2   Tiªu chuÈn trÝch dÉn

TCVN  6647  :  2000 (ISO 11464 : 1994)   ChÊt l−îng ®Êt − Xö lý s¬ bé mÉu thö  ®Ó ph©n tÝch lý - ho¸.

TCVN  6648 :  2000 (ISO 11465 : 1993)   ChÊt l−îng ®Êt − X¸c ®Þnh chÊt kh« vµ hµm l−îng n−íc theo khèi

l−îng − Ph−¬ng ph¸p khèi l−îng.

3   Nguyªn t¾c

Hµm l−îng nit¬ cña ®Êt ®· xö lý s¬ bé theo TCVN 6647 : 2000 (ISO 11464) ®−îc x¸c ®Þnh b»ng c¸ch ®èt ë

nhiÖt ®é Ýt nhÊt lµ 900oC víi sù cã mÆt cña khÝ oxi. C¸c hîp chÊt nit¬ h÷u c¬ vµ nit¬ kho¸ng ®−îc oxi ho¸

vµ/hoÆc ph©n huû. C¸c s¶n phÈm ®èt lµ c¸c oxit nit¬ (NOx) vµ nit¬ ph©n tö (N2). Sau khi qui ®æi tÊt c¶ c¸c

d¹ng nit¬ vÒ d¹ng nit¬ ph©n tö N2, hµm l−îng nit¬ tæng sè ®−îc ®o b»ng ®é dÉn nhiÖt.

4   Thuèc thö

ChØ sö dông thuèc thö ®¹t ®é tinh khiÕt ph©n tÝch.
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4.1   KhÝ ®èt (oxi)

§èi víi c¸c yªu cÇu ®Æc biÖt, xem sæ tay h−íng dÉn cña thiÕt bÞ ®−îc sö dông.

4.2   Ho¸ chÊt vµ/hoÆc chÊt xóc t¸c

Dïng ®Ó khö, oxi ho¸, lo¹i bá vµ/hoÆc h·m c¸c khÝ ®èt c¶n trë ®Õn phÐp ph©n tÝch.

4.3   ChÊt hiÖu chuÈn

ThÝ dô axetanilit (C8H9NO), axit L-aspartic (C4H7NO4), c¸c amino axit cã thµnh phÇn ®· biÕt tr−íc hoÆc c¸c

mÉu ®Êt cã hµm l−îng nit¬ ®· biÕt.

Chó thÝch − Hµm l−îng nit¬ cña chÊt hiÖu chuÈn cµng gièng hµm l−îng nit¬ cña ®Êt cµng tèt.

5   ThiÕt bÞ, dông cô

5.1   C©n ph©n tÝch, cã thÓ c©n chÝnh x¸c ®Õn 0,1 mg, hoÆc c©n vi l−îng, cã thÓ c©n chÝnh x¸c ®Õn 0,01 mg.

5.2   ThiÕt bÞ ®èt, ®−îc sö dông ®Ó x¸c ®Þnh hµm l−îng nit¬ tæng sè ë nhiÖt ®é Ýt nhÊt lµ 900oC, bao gåm

mét detector ®Ó ®o khÝ nit¬ ®−îc t¹o thµnh.Tham kh¶o sæ tay h−íng dÉn cña nhµ chÕ t¹o thiÕt bÞ.

5.3   ChÐn ®èt nhiÒu cì, thÝ dô cã dung tÝch danh ®Þnh lµ 10 ml hoÆc 20 ml. C¸c yªu cÇu ®Æc biÖt ®−îc nªu

trong sæ tay h−íng dÉn cña thiÕt bÞ sö dông.

6   MÉu thÝ nghiÖm

Xö lý s¬ bé ®Êt theo TCVN 6647 : 2000 (ISO 11464). Dïng phÇn mÉu cã cì h¹t víi ®−êng kÝnh < 2 mm ®Ó

x¸c ®Þnh hµm l−îng nit¬ tæng sè. Sö dông còng phÇn ®ã ®Ó x¸c ®Þnh hµm l−îng n−íc theo TCVN  6648 :

2000  (ISO 11465).

NÕu yªu cÇu khèi l−îng ®Êt nhá h¬n 2 g ®Ó ph©n tÝch nit¬, nghiÒn tiÕp mÉu ®¹i diÖn, cho qua r©y cã cì lç qui

®Þnh trong sæ tay  h−íng dÉn cña nhµ s¶n xuÊt ®Ó ®¶m b¶o ®−îc ®é t¸i lËp cña ph−¬ng ph¸p thö. NghiÒn ®ñ

l−îng ®Êt cÇn thiÕt cho c¸c phÐp ph©n tÝch ®Ó ®¶m b¶o so s¸nh kÕt qu¶ (xem ®iÒu 9).

Chó thÝch − Cì h¹t thÝch hîp cña mÉu thö phô thuéc vµo møc ®é ®ång nhÊt vµ thµnh phÇn chÊt h÷u c¬ trong ®Êt.

7   C¸ch tiÕn hµnh

7.1   HiÖu chuÈn thiÕt bÞ

HiÖu chuÈn thiÕt bÞ theo m« t¶ trong sæ tay h−íng dÉn cã liªn quan, sö dông mét trong c¸c chÊt hiÖu chuÈn

®Ò cËp trong 4.3. ChÊt hiÖu chuÈn nµy nªn cã hµm l−îng nit¬ gièng hµm l−îng nit¬ trong mÉu ®Êt.

7.2   X¸c ®Þnh hµm l−îng nit¬ tæng sè
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Khèi l−îng mÉu thö cÇn ph©n tÝch phô thuéc vµo hµm l−îng nit¬ tæng sè dù ®o¸n vµ phô thuéc vµo thiÕt bÞ

®−îc sö dông. C©n m1 g mÉu ®Êt ®−îc lµm kh« trong kh«ng khÝ hoÆc mÉu cho vµo chÐn ®èt (5.3). TiÕn hµnh

ph©n tÝch theo sæ tay h−íng dÉn cña nhµ s¶n xuÊt  thiÕt bÞ.

Th«ng th−êng c¸c kÕt qu¶ ban ®Çu tÝnh theo miligam nit¬ (X1) hoÆc phÇn khèi l−îng cña nit¬ (X2), ®−îc biÓu

thÞ b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng cña ®Êt ®−îc lµm kh« trong kh«ng khÝ ®· dïng (m1).

Chó thÝch − Trong c¸c lç xèp cña ®Êt lµ kh«ng khÝ vµ dã ®ã cã khÝ nit¬. KhÝ nit¬ còng cã thÓ  vµo khoang ®èt khi më ®Ó

thay mÉu. C¶ hai thùc tÕ nµy cã thÓ dÉn ®Õn viÖc ®¸nh gi¸ qu¸ cao hµm l−îng nit¬ tæng sè trong ®Êt. Do ®ã, cÇn ph¶i lo¹i

bá b»ng luång khÝ oxi tr−íc khi ®èt.

8   TÝnh vµ biÓu thÞ kÕt qu¶

TÝnh hµm l−îng nit¬ tæng sè wN trªn c¬ së ®Êt kh«, b»ng miligam trªn gam theo c«ng thøc :

a)   §èi víi kÕt qu¶ ban ®Çu tÝnh theo miligam nit¬ :

( ) 100/100/ 11 wmXwN +×=

b)  §èi víi c¸c kÕt qu¶ ban ®Çu tÝnh theo phÇn tr¨m khèi l−îng nit¬ :

( ) 100/100102 wXwN +××=

trong ®ã

wN   lµ hµm l−îng N tÝnh b»ng miligam trªn gam ®Êt kh« kiÖt;

X1   lµ kÕt qu¶ ban ®Çu tÝnh b»ng miligam N;

X2   lµ kÕt qu¶ ban ®Çu tÝnh b»ng phÇn tr¨m N (khèi l−îng);

m1   lµ khèi l−îng ®Êt ®−îc lµm kh« trong kh«ng khÝ ®Ó ph©n tÝch, tÝnh b»ng gam;

w   lµ phÇn tr¨m ®é Èm theo ®Êt kh« kiÖt, x¸c ®Þnh ®−îc theo TCVN 6648 : 2000 (ISO 11465).

Lµm trßn kÕt qu¶ ®Õn hai ch÷ sè sau dÊu phÈy.

9   §é lÆp l¹i

§é lÆp l¹i cña phÐp x¸c ®Þnh hµm l−îng nit¬ tæng sè thu ®−îc tõ hai phÐp thö liªn tôc ph¶i tho¶ m·n c¸c ®iÒu

kiÖn nªu trong b¶ng 1.
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B¶ng 1 − §é lÆp l¹i

Hµm l−îng nit¬ tæng sè

mg/g

Sai sè cã thÓ chÊp nhËn ®−îc

≤ 2,0 10% t−¬ng ®èi

> 2,0 5% t−¬ng ®èi

10   B¸o c¸o kÕt qu¶

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

a) theo tiªu chuÈn nµy;

b)   tÊt c¶ c¸c th«ng tin cÇn thiÕt ®Ó nhËn biÕt ®Çy ®ñ vÒ mÉu thö;

c)   c¸c kÕt qu¶ cña viÖc x¸c ®Þnh, tÝnh b»ng miligam nit¬ trªn gam mÉu;

d)   bÊt kú  chi tiÕt nµo kh¸c kh«ng qui ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy hoÆc tuú ý lùa chän hoÆc c¸c yÕu tè

kh¸c cã thÓ ¶nh h−ëng ®Õn kÕt qu¶.
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Phô lôc A

(tham kh¶o)

KÕt qu¶ thö  cña liªn phßng thÝ nghiÖm

C¸c sè liÖu vÒ ®é lÆp l¹i vµ ®é t¸i lËp ®−îc tÝnh theo ISO 5725-2 [1] thu ®−îc tõ hai kÕt qu¶ thö  liªn phßng

thÝ nghiÖm thùc hiÖn n¨m 1992 (c¸c mÉu sè 2 vµ sè 3) vµ n¨m 1993 (mÉu sè 1) gåm 12 vµ 11 phßng thÝ

nghiÖm tham gia ë §øc. C¸c phßng thÝ nghiÖm nµy sö dông c¸c thiÕt bÞ cña c¸c nhµ s¶n xuÊt kh¸c nhau.

Thu ®−îc c¸c sè liÖu chÝnh x¸c nh− trong b¶ng A.1.

Sù kh¸c nhau vÒ hµm l−îng nit¬ thu ®−îc theo ph−¬ng ph¸p ®èt kh« vµ ph−¬ng ph¸p ph©n huû mÉu −ít

theo ISO 11261 (xem [2] phô lôc B) ®−îc tiÕn hµnh ®ång thêi, theo thèng kª lµ kh«ng ®¸ng kÓ.

B¶ng A.1 − C¸c sè liÖu vÒ ®é chÝnh x¸c cña ph−¬ng ph¸p ®Ò nghÞ

MÉu sè Hµm l−îng N,

m

(mg/g)

§é lÖch chuÈn
cña ®é lÆp l¹i,

sr

mg/g

§é lÆp l¹i

r

mg/g

§é lÖch chuÈn
cña ®é t¸i lËp

sR

mg/g

§é t¸i lËp

R

mg/g

1 1,457 0,067 0,188 0,205 0,574

2* 2,054 0,073 0,204 0,333 0,932

3* 11,16 0,334 0,935 0,982 2,750

*  Mét phßng thÝ nghiÖm kh«ng ®¹t do c¸c gi¸ trÞ thu ®−îc cã sù biÕn thiªn lín.
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Phô lôc B

(tham kh¶o)

Tµi liÖu tham kh¶o

[1]  ISO 5725-2 : 1994  §é chÝnh x¸c cña c¸c ph−¬ng ph¸p ®o vµ kÕt qu¶ − PhÇn 2 : Ph−¬ng ph¸p c¬ b¶n ®Ó

x¸c ®Þnh ®é lÆp l¹i vµ ®é t¸i lËp cña ph−¬ng ph¸p ®o chuÈn.

[2]   ISO 11261 : 1995   ChÊt l−îng ®Êt − X¸c ®Þnh nit¬ tæng sè − Ph−¬ng ph¸p Kjeldahl c¶i tiÕn.

[3]   Dumas J.B.A  Qui tr×nh ph©n tÝch chÊt h÷u c¬. Ann.Chim.Phys., 247, 1831, trang 198 - 213.
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