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T I ª u   c h u È n   v I Ö t   n a m tcvn 6655 : 2000

ChÊt l−îng ®Êt  − X¸c ®Þnh hµm l−îng cacbonat  −
Ph−¬ng ph¸p thÓ tÝch

Soil quality − Determination of  carbonate content − Volumetric method

1    Ph¹m vi ¸p dông

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh hµm l−îng cacbonat trong c¸c mÉu ®Êt.

Tiªu chuÈn nµy  ¸p dông cho tÊt c¶ c¸c lo¹i mÉu ®Êt ®−îc lµm kh« trong kh«ng khÝ.

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.

TCVN 6647 : 2000 (ISO 11464 : 1994)   ChÊt l−îng ®Êt  − Xö lý s¬ bé mÉu ®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

Cho axit clohidric vµo mÉu ®Êt ®Ó ph©n huû bÊt kú d¹ng cacbonat nµo cã trong mÉu. Ph¶n øng ®−îc ®¬n gi¶n

ho¸ nh− sau (Me lµ kim lo¹i) :

MeCO3 + 2H+ → Me2+ + H2CO3

H2CO3 →  H2O + CO2 (tr¹ng th¸I khÝ)

ThÓ tÝch cacbon dioxit t¹o thµnh ®−îc ®o b»ng bé Scheibler (5.1), vµ so s¸nh víi thÓ tÝch cacbon dioxit t¹o ra bëi

canxi cacbonat tinh khiÕt. §Ó tr¸nh ph¶i hiÖu chØnh kÕt qu¶ ®o do kh¸c nhau vÒ nhiÖt ®é vµ ¸p suÊt, tÊt c¶ c¸c

phÐp x¸c ®Þnh ®Òu ph¶I thùc hiÖn trong cïng mét ®iÒu kiÖn. ViÖc x¸c ®Þnh nªn tiÕn hµnh trong phßng ®IÒu chØnh

®−îc nhiÖt ®é.
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Chó thÝch

1)   Hµm l−îng cacbonat ®−îc biÓu thÞ theo nång ®é  ®−¬ng l−îng canxi cacbonat  (CaCO3). Trong thùc tÕ, tÊt c¶ cacbonat vµ

bicacbonat cã mÆt trong mÉu ®Òu ®−îc ®o. NhiÒu cacbonat xuÊt hiÖn d−íi d¹ng canxit vµ aragonit (CaCO3), dolomit

[CaMg(CO3)2], siderit (FeCO3) vµ rodocroxit (MnCO3). C¸c lo¹I ®Êt ë nh÷ng vïng kh«, cã thÓ cã natri cacbonat

(Na2CO3.10H2O). Khi ®· biÕt ch¾c ch¾n d¹ng cacbonat chñ yÕu cã mÆt trong ®Êt cÇn nghiªn cøu kh«ng ph¶I lµ canxi cacbonat,

th× cã thÓ sö dông hµm l−îng cuèi cïng cña d¹ng nµy.

2)  C¸c  lo¹I khÝ kh¸c ®−îc t¹o thµnh [thÝ dô, hidro sunfua (H2S) trong c¸c mÉu ®Êt kþ khÝ chøa sunfua] cã thÓ dÉn ®Õn ®¸nh gi¸

qu¸ møc hµm l−îng cacbonat. Trong c¸c tr−êng hîp nh− thÕ, khÝ ®−îc t¹o thµnh nªn ®−îc lµm s¹ch vµ ®o thÓ tÝch cña nã b»ng

mét c¸ch kh¸c (xem [1] trong phô lôc A). Khi biÕt ch¾c r»ng trong c¸c mÉu ®Êt cã sunfua, th× cho thuû ng©n (II) clorua (HgCl2)

vµo dung dÞch axit clohidric ®Ó t¹o nªn thuû ng©n (II) sunfua (HgS) kh«ng tan.

4   Thuèc thö

ChØ sö dông thuèc thö ®¹t ®é tinh khiÕt ph©n tÝch.

4.1   N−íc, cã ®é dÉn ®IÖn riªng kh«ng lín h¬n 0,2 mS/m ë nhiÖt ®é 25oC (n−íc ®¹t chÊt l−îng cÊp  2 cña

TCVN 4851 - 89 (ISO 3696)).

4.2   axit clohidric, c(HCl) = 4 mol/l.

Pha lo·ng 340 ml axit clohidric ®Ëm ®Æc (ρ = 1,19 g/ml) b»ng n−íc (4.1) cho ®Õn 1 000 ml.

4.3   Canxi cacbonat, (CaCO3), d¹ng bét.

5   ThiÕt bÞ, dông cô

5.1   Bé  Scheibler c¶i biªn, thÝch hîp ®Ó tiÕn hµnh thö mÉu ®¬n (xem h×nh 1). ThÝ dô vÒ mét thiÕt bÞ, cïng víi

chØ sè møc n−íc tr−íc vµ sau khi ®o, ®−îc nªu trong h×nh 2.
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A   B×nh ph¶n øng (5.3) E   èng hiÖu chuÈn h×nh ch÷ U

B   Cèc nhùa (5.4) cã chøa axit clohidric (4.2) F   B×nh ®ùng n−íc

C   Nót cao su G   Gi¸ l¾c

D1   Van kho¸ H   èng dÉn khÝ

D2   Van kho¸

H×nh 1 − ThÝ dô vÒ thiÕt bÞ Schebler ®Ó x¸c ®Þnh mÉu ®¬n
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a)  Tr¹ng th¸i tr−íc khi ®o b)  Tr¹ng th¸i sau khi ®o

A   B×nh ph¶n øng (5.3)

B   Cèc nhùa (5.4) cã chøa axit clohidric (4.2)

C   Nót cao su

D   Van kho¸

E   èng hiÖu chuÈn h×nh ch÷ U

F   B×nh ®ùng n−íc

H×nh 2 − ThÝ dô vÒ mét bé Scheibler ®¬n
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Chó thÝch

3)   §èi víi phÐp x¸c ®Þnh qui ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy, sö dông thiÕt bÞ Scheibler cã hai èng thuû tinh hiÖu chuÈn h×nh ch÷ U,

mçi èng cã dung tÝch 100 ml. Còng cã thÓ sö dông c¸c èng cã dung tÝch kh¸c (nghÜa lµ 50 ml hoÆc 200 ml). Trong tr−êng hîp

nµy cÇn sö dông khèi l−îng phÇn mÉu thö thÝch hîp.

4)   NhiÖt ®é cña n−íc trong hÖ thèng nªn b»ng nhiÖt ®é m«I tr−êng xung quanh.

5)   Khi chØ cÇn ph©n tÝch mét vµI mÉu ®Êt, th× tèi thiÓu n¨m bé Scheibler lµ ®ñ. Trong tr−êng hîp nµy, c¸c b×nh ph¶n øng cã thÓ

l¾c b»ng tay. Tuy nhiªn, sau ®ã cÇn ph¶I tÝnh ®Õn sù thay ®æi nhiÖt ®é kh«ng khÝ trong b×nh.

6)   Khi h¹ thÊp møc n−íc trong èng bªn tr¸I (xem h×nh 2) ®ång thêi ®ãng van l¹I, t¹o sù gi¶m ¸p trong èng bªn ph¶I. ThØnh

tho¶ng b»ng c¸ch t¹o gi¶m ¸p nh− thÕ, cã thÓ kiÓm tra ®−îc sù rß rØ cña thiÕt bÞ.

5.2   C©n ph©n tÝch, cã ®é chÝnh x¸c Ýt nhÊt lµ 0,1 mg.

5.3   B×nh ph¶n øng, cã dung tÝch 150 ml vµ cã cæ réng.

5.4   Cèc nhùa, cã dung tÝch kho¶ng 10 ml, cã thÓ lät qua cæ cña b×nh ph¶n øng (5.3).

5.5   Bé kÑp, chÞu ®−îc axit.

5.6   MÆt kÝnh ®ång hå.

6   MÉu thÝ nghiÖm

Sö dông c¸c mÉu ®Êt ®−îc lµm kh« trong kh«ng khÝ cã cì h¹t nhá h¬n 2 mm ®· ®−îc xö lý s¬ bé theo

TCVN 6647: 2000  (ISO 11464). Sö dông mét phÇn mÉu thÝ nghiÖm ®Ó x¸c ®Þnh hµm l−îng n−íc theo

TCVN 6648 : 2000 (ISO 11465).

7   C¸ch tiÕn hµnh

7.1   ChuÈn bÞ

§Ó thö s¬ bé, cho mét Ýt axit clohidric (4.2) vµo mét phÇn ®Êt trªn mÆt kÝnh ®ång hå (5.6). Hµm l−îng cacbonat

cña mÉu cã thÓ −íc tÝnh trªn c¬ së c−êng ®é vµ thêi gian sñi; xem b¶ng 1. Tõ b¶ng 1, x¸c ®Þnh khèi l−îng phÇn

mÉu thö cÇn thiÕt cho phÐp x¸c ®Þnh trong 7.2.
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B¶ng 1 - Mèi liªn quan gi÷a c−êng ®é vµ thêi gian sñi, hµm l−îng cacbonat

−íc tÝnh cña ®Êt vµ khèi l−îng phÇn mÉu thö

C−êng ®é sñi Hµm l−îng cacbonat

g/kg

Khèi l−îng phÇn mÉu thö

g

Kh«ng cã hoÆc rÊt Ýt < 20 10

Râ, nh−ng trong thêi gian ng¾n 20 ®Õn 80 5

M¹nh, trong thêi gian dµI 80 ®Õn 160 2,5

RÊt m¹nh, trong thêi gian dµI > 160 ≤ 1

Chó thÝch

7)   NÕu phÇn mÉu thö nhá h¬n 2 g, nªn lÊy tõ phÇn ®¹i ®IÖn cña mÉu thÝ nghiÖm ®· ®−îc nghiÒn ®Õn cì h¹t nhá h¬n 250 µm

[theo TCVN 6647 : 2000: (ISO 11464)].

8)   §Êt cã pH - H2O nhá h¬n 6,5 chØ chøa cacbonat trong mét sè tr−êng hîp ®Æc biÖt (thÝ dô, ®Êt míi r¾c v«I hoÆc cã mÆt

cacbonat víi ®é hoµ tan thÊp nh−  vá sß).

7.2   TiÕn hµnh ®o

C¸c phÐp x¸c ®Þnh mÉu thö, mÉu tr¾ng vµ hµm l−îng canxi cacbonat dïng ®Ó lµm chÊt chuÈn ph¶I ®−îc thùc

hiÖn ®ång thêi trong phßng cã nhiÖt ®é vµ ¸p suÊt thay ®æi kh«ng ®¸ng kÓ trong qu¸ tr×nh ®o.

§èi víi mçi d·y, thùc hiÖn hai phÐp thö tr¾ng vµ hai mÉu chuÈn t−¬ng øng 0,200 g vµ 0,400 g canxi cacbonat

(4.3).

C©n phÇn mÉu thö ®¹i diÖn cña mÉu thÝ nghiÖm (xem 7.1 vµ b¶ng 1). ChuyÓn hÕt l−îng nµy sang b×nh ph¶n øng

(5.3) vµ cho thªm 20 ml n−íc (4.1). C©n c¸c chuÈn canxi cacbonat 0,200 g vµ 0,400 g, chuyÓn c¸c l−îng nµy

sang c¸c b×nh ph¶n øng (5.3) vµ cho thªm 20 ml n−íc (4.1). §Ó x¸c ®Þnh mÉu tr¾ng, sö dông c¸c b×nh ph¶n øng

chøa 20 ml n−íc.

§Æt c¸c b×nh ph¶n øng nµy vµo c¸c bé Scheibler (5.1, xem h×nh 1) sao cho mÉu tr¾ng vµ mÉu chuÈn ®−îc lÊy

ngÉu nhiªn. Më van D1 vµ D2 vµ ®−a møc n−íc trong èng H ®Õn 3 ml ®èi víi c¸c mÉu thö vµ c¸c chuÈn, vµ ®−a

®Õn 20 ml vµ 80 ml ®èi víi c¸c mÉu tr¾ng t−¬ng øng. §ãng van D2.

Lµm ®Çy cèc nhùa (5.4) b»ng 7 ml axit clohidric (4.2) vµ dïng kÑp (5.5) ®Æt cèc nµy vµo b×nh ph¶n øng chøa

phÇn mÉu thö. Chó ý kh«ng ®Ó axit clohidric tiÕp xóc víi ®Êt tr−íc khi b×nh ph¶n øng ®−îc nèi víi bé  Scheibler.

Lµm −ít c¸c nót cao su cña bé Scheibler b»ng n−íc vµ nèi c¸c b×nh ph¶n øng. §ãng van D1 vµ kiÓm tra l¹I mét

lÇn n÷a møc n−íc trong c¸c èng. Cho axit clohidric tõ cèc (5.4) vµo ®Êt thËt cÈn thËn b»ng c¸ch nghiªng b×nh
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ph¶n øng. KhÝ t¹o thµnh sÏ lµm cho n−íc trong èng bªn ph¶i h¹ thÊp xuèng vµ cïng lóc ®ã møc n−íc trong èng

bªn tr¸I sÏ d©ng lªn. L¾c trong 5 phót vµ ghi l¹I thÓ tÝch khi nã ®· æn ®Þnh. NÕu thÓ tÝch nµy cßn thay ®æi, tiÕp tôc

l¾c cho ®Õn khi æn ®Þnh thÓ  tÝch, nh−ng thêi gian l¾c kh«ng qu¸ 1 h. Ghi l¹I thÓ tÝch. Chó ý, trong qu¸ tr×nh l¾c

kh«ng ®Ó møc n−íc cña hai èng chªnh lÖch nhau qu¸ 3 ml. §iÒu nµy cã thÓ kiÓm so¸t ®−îc b»ng c¸ch më van

D2. Cuèi giai ®o¹n l¾c, ®−a c¸c møc n−íc trong hai èng vÒ ngang nhau vµ ®o thÓ tÝch khÝ trong èng hiÖu chuÈn

víi ®é chÝnh x¸c ®Õn 0,1 ml.

Chó thÝch

9)   Thay ®æi vÒ thÓ tÝch cña c¸c mÉu tr¾ng kh«ng nªn v−ît qu¸ 1,0 ml.

10)   Víi c¸c lo¹I ®Êt cã hµm l−îng chÊt h÷u c¬ cao th× nªn cho nhiÒu n−íc h¬n.

8   TÝnh to¸n kÕt qu¶

TÝnh sù thay ®æi thÓ tÝch cña khÝ do mÉu thö (V1), c¸c chuÈn canxi cacbonat (V2) vµ mÉu tr¾ng (V3) t¹o thµnh

b»ng c¸ch lÊy gi¸ trÞ cuèi cïng trõ ®I gi¸ trÞ ban ®Çu trong èng hiÖu chuÈn.

TÝnh hµm l−îng cacbonat cña mÉu theo c«ng thøc :

( )
( )

( )
100

1001000)( 2

321

312
3

OHw
VVm
VVmCaCOw +

×
−
−

×=

trong ®ã

w(CaCO3)   lµ hµm l−îng cacbonat cña ®Êt kh« kiÖt, tÝnh b»ng gam trªn kilogam;

m1   lµ khèi l−îng phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng gam;

m2   lµ khèi l−îng trung b×nh cña c¸c chuÈn canxi cacbonat, tÝnh b»ng gam;

V1   lµ thÓ tÝch cacbon dioxit ®−îc t¹o thµnh do ph¶n øng cña phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng mililit;

V2   lµ thÓ tÝch trung b×nh cña cacbon dioxit ®−îc t¹o thµnh bëi c¸c chuÈn canxi cacbonat, tÝnh b»ng mililit;

V3   lµ sù thay ®æi thÓ tÝch trong c¸c phÐp thö mÉu tr¾ng (gi¸ trÞ nµy cã thÓ lµ ©m), tÝnh b»ng mililit;

w(H2O)   lµ hµm l−îng n−íc cña mÉu ®Êt kh«, x¸c ®Þnh ®−îc theo TCVN 6648 : 2000 (ISO 11465), biÓu thÞ

b»ng phÇn tr¨m khèi l−îng.

9   §é lÆp l¹I

§é lÆp l¹I cña phÐp x¸c ®Þnh hµm l−îng cacbonat ®−îc tiÕn hµnh trong hai phÐp ®o riªng rÏ, kÕ tiÕp nhau ph¶I

tho¶ m·n c¸c yªu cÇu trong b¶ng 2.
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B¶ng 2 - §é lÆp l¹I

Hµm l−îng cacbonat
g/kg

§é biÕn thiªn ®−îc chÊp nhËn

tõ 0 ®Õn 50 3 g/kg

>  50 ®Õn 150 6% gi¸ trÞ

> 150 ®Õn 180 9 g/kg

> 180 5% gi¸ trÞ

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)   mäi th«ng tin cÇn thiÕt ®Ó nhËn biÕt ®Çy ®ñ vÒ mÉu thö;

c)   kÕt qu¶ x¸c ®Þnh ®−îc lµm trßn sè, tÝnh theo ®Êt kh« kiÖt, biÓu thÞ theo canxi cacbonat hoÆc d¹ng ®Æc biÖt

kh¸c cña cacbonat, khi biÕt râ trong mÉu phÇn lín tån t¹i d¹ng ®ã;

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 vÒ

x¸c ®Þnh hµm l−îng cacbonat trong ®Êt

Mét thö nghiÖm liªn phßng thÝ nghiÖm do tr−êng N«ng nghiÖp Wageningen (Hµ lan) tæ chøc nh»m kiÓm tra qui

tr×nh qui ®Þnh trong tiªu chuÈn nµy vµo n¨m 1993.

§èi víi thö nghiÖm cña liªn phßng thÝ nghiÖm nµy, viÖc x¸c ®Þnh hµm l−îng cacbonat cña n¨m lo¹I ®Êt do 9

phßng thÝ nghiÖm tham gia thùc hiÖn.

Tæng kÕt c¸c kÕt qu¶ thö nghiÖm nµy ®−îc ®−a ra trong b¶ng A.1.

§é lÆp l¹I, r, vµ ®é t¸I lËp, R, nªu trong b¶ng A.1 ®−îc tÝnh theo TCVN  4550 - 88 (ISO 5725 - 86)   §é chÝnh x¸c

cña ph−¬ng ph¸p thö nghiÖm - X¸c ®Þnh ®é lÆp l¹I vµ ®é t¸I lËp cña ph−¬ng ph¸p thö chuÈn b»ng c¸c thö

nghiÖm cña liªn phßng thÝ nghiÖm.

B¶ng A.1 -  KÕt qu¶ thö cña liªn phßng thÝ nghiÖm vÒ x¸c ®Þnh hµm l−îng cacbonat

MÉu ®Êt
sè

Nguån gèc Gi¸ trÞ trung b×nh
g/kg

r R n

1 Anh 662 31,8 94,8 9

2 Ph¸p 540 28,4 55,0 9

3 Ph¸p 158 7,6 18,6 8

4 Hµ lan 66 3,8 19,2 9

5 Achentina 1 2,0 3,3 9

n = sè phßng thÝ nghiÖm cßn l¹I sau khi trõ  sè phßng kh«ng ®¹t
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Phô lôc B

(tham kh¶o)

Tµi liÖu tham kh¶o

[1]   Allison, L.E. ThiÕt bÞ ®èt −ít vµ qui tr×nh ®èi víi cacbon h÷u c¬ vµ v« c¬ trong c¸c lo¹i ®Êt. Soil

Science Society of America Proc. 24 (1960), trang 36-40.
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