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Lai n6i dau
TCVN 6499 : 1999 hoan toan tuong duong véi ISO 11263 : 1994.

TCVN 6499 : 1999 do Ban ky thuat TCVN/TC 190 Chét lugng dat
bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do ludng Chat ludng dé nghi, B
Khoa hoc, Céng nghé va Méi trudng ban hanh.
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Chat lugng dat — Xac dinh phétpho — Phuong phap quang phd

xac dinh photpho hoa tan trong dung dich natri hidro cacbonat

Soil quality - Determination of phosphorus - Spectrometric determination of phosphorus soluble

in sodium hydrogen carbonate solution

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay qui dinh phuong phap chiét tach va nhiing diéu kién phan tich dé xac dinh phétpho trong dat
tan trong dung dich natri hidrocacbonat. Sau budc chiét tach cé thé st dung hai phuong phap hién mau khac
nhau. Diéu 4.2 qui dinh su hién mau & nhiét dd phong. Diéu 4.3 qui dinh su hién mau sau khi dun néng dén

nhiét do cao. Tiéu chudn nay c6 thé ap dung cho tat ca cac loai dat.

2 Tiéu chuan trich dan

TCVN 4851: 1989 (ISO 3696: 1987) Nu6c dung dé phan tich trong phong thi nghiém. Yéu cau ky thuat va
phuong phap th.

ISO 11464: 1994 — Chat luong d&t — X{ ly so bd mAu dé phan tich hoa Iy.

TCVN 5963 (ISO 11465: 1993) Chat lugng dat — Xac dinh chat khd va ham Iugng nudc trén cd s& khdi
lugng — Phuong phap khéi lugng.

3 Nguyén tac

XU ly so bd dat theo ISO 11464, sau d6 dat duoc xU ly bang dung dich natri hidro cacbonat néng dé 0,5 mol/l
& pH 8,50 dé loai bd cac ion canxi, nhém va st (Ill) nhd két tha canxi cacbonat va nhém hidroxit va sat
hidroxit (I11) ddng thai gidi phong ion phétphat vao dung dich.

Dich chiét trong suét dudc dung dé phan tich phétpho bang phuong phap do quang phé nhd su tao thanh
phiic antimén-phétphat-molybdat (6 nhiét dé phong, 4.2) hodc phic phétphat - molybdat (& nhiét dé cao,

4.3); ca hai déu cung bi kh{r bang axit ascorbic d&én dang phiic mau xanh da trdi dam.
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4 Thudc thu

Tat cé thudc thir déu thudc loai tinh khiét phan tich. Nudc st dung 1a loai 2 theo TCVN 4851: 1989(1SO
3696)

4.1 Cac thudc thir dung cho ca hai phuong phap hién mau

4.1.1 Dung dich natri hidroxit

¢(NaOH) = 1 mol/l

Hoa tan 40,0 + 0,4 g natri hidroxit (NaOH) dang vién trong nuéc. Lam lanh va pha loang bang nudc dén
1000ml. Bao quan trong chai tro véi kiém va dudc day kin.

4.1.2 Dung dich chiét

Hoa tan 42,0 g + 0,1 g natri hidro cacbonat (NaHCO;) trong 800mI nugc. Diéu chinh pH dén 8,50 + 0,02
bang dung dich natri hidroxit (4.1.1). Chuyén dung dich vao binh dinh méc 1000ml va thém nuéc dén vach

s

muc.

Chu thich 1: Thudc thir nay chi dugdc dung trong vong 4 gid ké tir khi diéu ché.
4.1.3 Cacbon hoat hoa: Cho phép dd hap thu clla mau trdng, Ag, nhd hon 0,015. Néu khong, diéu ché
cacbon nhu sau:

Can 100 g + 1 g cacbon cho vao cdc 1000 ml rdi thém 400 ml dung dich chiét (4.1.2). Khudy badng may
khudy tir trong 2 gid. Loc qua gidy loc khéng chita phétpho, riia va lap lai bing cuing mét thé tich dung dich
chiét. Loc mét 1an nira va rifa cacbon bang nuéc dén khi pH clia nudc rira bang 7,0 + 0,1. S&y khé cacbon &
105°C + 2°C.

4.1.4 axit sunfuric, p= 1,84 g/ml

4.1.5 axit sunfuric, loang, ¢(H,SO,)= 5 mol/l

Ré6t 400 ml + 10ml nuéc vao mét cde chiu nhiét 1000 ml. Thém vao mét cach than trong 278 ml + 5 ml axit
sunfuric (4.1.4) trong khi van khuay lién tuc. Lam ngudi dén 20 °C + 5 °C va thém nudc dén vach mlrc.

4.1.6 Thudc thir sunfomolybdic

R6t khodng 400 ml nu6c vao mét c6¢c 1000 ml. Thém vao mét cach cn than 278 ml + 5 ml axit sunfuric
(4.1.4) trong khi van khudy lién tuc. D& ngudi dén 50 °C. Sau d6 thém vao 49,08 g + 0,01 g amoni
heptamolybdat ngadm 4 phan t& nuéc ((NH,)sMo,0,,.4H,0) va khudy dén hoa tan. D& ngudi dén 20 °C + 5°C va

thém nuGc dén vach mic.

Chu thich 2: N&u bdo quan trong chai thuy tinh mau hé phach, thuéc thl nay bén trong nhiéu nam.



TCVN 6499: 1999
4.1.7 Dung dich tiéu chuan géc octophétphat chita 450 mg/l photpho

Can 1,976 g + 0,001 g kali dihidrophétphat (KH,PO,) d& dugdc say khé trong td sdy 2 gid & 105 °C + 1 °C,

va cho vao mét binh dinh mdc 1000 ml. Hoa tan va thém nudc dén vach mc.

Ch thich 3 — N&u bao quan & 4°C thi dung dich nay bén trong ba thang.

4.1.8 Dung dich tiéu chuan

Dulng pipet 18y cac thé tich (nhu da chi ra trong bang 1) clia dung dich chudn géc (4.1.7) cho vao mét bd
binh dinh mic c6 dung tich danh dinh 1000 ml. Thém day dung dich chiét (4.1.2). Cac dung dich nay bén
trong moét thang.

Bang 1 - Cac dung dich chuan géc va néng do phétpho

Dung dich chuin géc Néng dé phétpho
ml mg/l
0,000 0,000
1,000 0,45
5,00 2,25
10,00 4,50
20,00 9,00

4.2 Cac thudc thir dung dé hién mau & nhiét dé phong

4.2.1 Dung dich natri thiosunfat, 129/l

Hoa tan 1,20 g + 0,01 g natri thiosunfat ngdm 5 phan t& nuéc (Na,S,0;.5H,0) trong 100 ml nuéc. Thém vao
50 mg + 1 mg natri cacbonat (Na,CO,) ldam chat bao quan. Dung dich nay phai dudc chudn bi méi truéc khi
dung.

4.2.2 Dung dich natri metabisunfit 200 g/|

Hoa tan 20,0 g = 0,1 g natri metabisunfit (Na,S,0s) trong 100 ml nudc. Dung dich nay phai dudc diéu ché
méi truée khi s dung.

Canh bao — Natri metabisunfit sinh ra khi déc, nguy hiém khi hit phai.

4.2.3 Dung dich kali antimony! (lll) oxit tactrat, 0,5 g/l

Hoa tan 0,500 g + 0,01 g kali antimonyl (lll) oxit tactrat ngdm n(ra phan t& nuéc (K(SbO)C,H,0¢.0,5H,0)
trong 1000 ml nuéc.
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Canh bao - cac hgp chat cta antimon la chat déc manh.

4.2.4 Thuéc thi hién mau

Hoa tan 1,00 g £+ 0,01 g axit ascobic (CgHsOg) trong 525 ml nuéc. Sau d6 thém
— 10 ml thudc th sunfomolybdic loéng (4.1.6),
— 15 ml dung dich axit sunfuric loang (4.1.5) va
— 50 ml dung dich kali antimonyl tactrat (4.2.3)

L&c manh. Thé tich thu dugc khoang 600 ml.

Phai st dung thudc thr nay trong vong 30 phut sau khi diéu ché.

4.3 Céac thudc thir diing dé hién mau & nhiét dé cao
4.3.1 Thuéc thit hién mau

Hoa tan 1,00 g + 0,01 g axit ascobic (CzHzOg) va 50 mg + 0,5 mg natri thiosunfat ngdm 5 phan t& nuéc trong
720 ml nu6c. Sau d6 thém

— 15 ml thuéc th&r sunfomolybdic (4.1.6) va
— 65 ml axit sunfuric loang (4.1.5)
L&c ky. Thé tich thu dugc khoang 800 ml.

Phai st dung thudc thr nay trong vong 30 phut sau khi diéu ché.

5 Thiét bi

Thiét bi phong thi nghiém thong thudng va

5.1 Cac thiét bi dung cho ca hai phuong phap hién mau.

5.1.1 Can phan tich c6 thang chia + 0,001 g.
5.1.2 May lac (dé ngan nguia su l&ng dat trong dung dich chiét tach).
5.1.3 pH-mét c6 thang chia + 0,01 don vi pH.

5.1.4 May do quang phé c6 kha nang do do hép thu & cac budc séng dén 900 nm va dat dugc cuvét
quang c6 do dai quang 10 mm (c6 thang chia 0,001 don vi dd hap thu).

5.1.5 Cuveét c6 do6 dai quang 10 mm.
5.2 Céc thiét bi dung dé hién mau & nhiét dé cao
5.2.1 May kiéu Vortex

5.2.2 Binh cach thuy
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6 Cach tién hanh
6.1 Xac dinh khéi lugng kho

X0 ly so bé mau dat theo 1ISO 11464. Xac dinh khéi luong khd clia mau dat da dudc xU ly so bd theo TCVN
5962-1995 (ISO 11465)

6.2 Chiét

Can 5,00 g + 0,01 g mau dat da dudc xU Iy so bd cho vao binh 250 ml. Thém vao 1,0 g cacbon hoat tinh
(4.1.3) va 100 ml + 0,5 ml dung dich chiét (4.1.2). Bay nut binh va dat binh truc tiép Ién may lac (5.1.2). Lac
chinh xac 30 phuat 6 20 °C + 1 °C (L3c la dé ngan can dat Iang xuéng trong dung dich chiét ). Trong vong 1

phut sau khi két thac 13c, loc ngay vao mét binh khd, dung gidy loc khéng cé phétpho.

Chuén bi mau trAng theo qui trinh trén nhung khéng cé dat.
6.3 Hién mau

6.3.1 Hién mau J nhiét dé phong

Chuyén 5,00 ml ctia mét trong cac dung dich sau day vao mét day binh dinh mic 50 ml
— dung dich trdng dugdc diéu ché theo 6.2, hoic
— dich chiét dat dugc diéu ché theo 6.2, hoac
— cac dung dich chuan theo 4.1.8

Sau d6 can than thém 0,5 ml axit sunfuric lodng (4.1.5) vao méi binh con chua day nép va xoay tron nhe

nhang dé giai phéng cacbon dioxit.

Thém vao 4,0 ml dung dich natri metabisunfit (4.2.2) va 6,0ml dung dich natri thiosunfat (4.2.1). Day nap
binh ngay. L&c ky va chd 30 phat. Sau d6 thém vao 30,0 ml thudc thlr hién mau (4.2.4), thém nudc dén vach

miic, day nap binh va 13c ky. Dgi 60 phat cho mau hién ra.
6.3.2 Hién mau & nhiét do cao

Chuyén 2,00 ml ctia mbi mét dung dich sau vao mét day 6ng nghiém
— dung dich trdng dugc diéu ché theo 6.2, hoic
— dich chiét dat dugc diéu ché theo 6.2, hoac
— cac dung dich chuén theo 4.1.8.
Sau d6 thém 8,0 ml thudc thr hién mau (4.3.1) vao mdi 6ng va l4c ky. Chd 60 phut.

Dat cac 6ng vao binh cach thuy (5.2.2) 90 °C trong 10 phat cho mau hién. Lam ngudi 6ng dén 20 °C va sl
dung may kiéu Vortex (5.2.1) d& khudy tron.
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6.4 Do quang ph5

Phép do sé& dudc thuc hién trong phan tuyén tinh clia dudng chuan.

6.4.1 Do quang phé sau khi hién mau & nhiét do phong

Do d6 hap thu clia mdi dung dich v6i dung dich so sanh la nudc, & budc séng 880 nm, sl dung cuvét quang

hoc (5.1.5), 30 phat sau khi hién mau. Ghi cac gia tri.
Chu thich 4 — C6 thé chap nhan st dung buéc séng 710 nm néu do nhay thap hon sau khi kiém tra do tuyén
tinh va khong pham sai s6 do léch.
6.4.2 Po quang phé sau khi hién mau & nhiét do cao
Do d6 hap thu clia mdi dung dich v6i dung dich so sanh la nudc, & buéc séng 825 nm, st dung cuvét quang
hoc (5.1.5) ghi céc gia tri.
6.5 Tinh toan

Ham luong phétpho tan trong dung dich natri hidrocacbonat, tinh bang miligam trén kilogam dat khé, dugc
tinh theo phuong trinh sau

p,(Ags —Ay)  20dm,
, = x
A5 — 4, m,

trong dé
p, landng do phétpho trong dung dich tiéu chuén da chon (xem bang 1), tinh bang miligam trén lit;
Acs la do hap thu cla dich chiét dat;
Ag 1a do hap thu clla mau trang;
As 1a do hap thu clia dung dich tiéu chuan da chon;
Ao la dd hap thu clia dung dich tiéu chuan 0,000 mgP/l (xem bang 1);
d 14 hé s6 pha loang cla dich chiét dat (néu can);
m, la khai lugng cla dat dudc sdy kho trong khdng khi; tinh bang gam.

m, 1a khai luong cla dat dudc sdy khé trong td séy, tinh bang gam.



TCVN 6499: 1999

7 Db l3p lai

Do 1ap lai clia phép xac dinh photpho hoa tan trong dung dich natri hidrocacbonat dudc thuc hién sau khi
hién mau & nhiét dé phong, hodc hién mau sau khi dun dén nhiét dd cao, can phai thod man cac diéu kién

cho trong bang 2.

Bang 2 - Do Iap lai

Ham lugng phétpho Do bién déng chap nhan dugc
mg/kg
<10 3 mgP/kg
>10 dén 25 40 % cua gia tri thuc
>25 dén 100 15 mgP/kg
>100 25 % cla gia tri thuc

8 Baéo cao két qua

B&o cao két qua phai bao gébm céac théng tin sau day:
a) theo tiéu chudn nay;
b) trich dan phuong phap duoc sl dung;
c) tat ca nhiing thong tin can thiét d& phan biét mau mot cach day du.
d) céac két qua xac dinh dén miligam, tinh bang miligam phétpho trén kilogam, dugc tinh trén co s dat kho
trong ta say;
e) bat ky nhiing chi tiét ndo trong cac thao tac ma khéng duodc qui dinh trong tiéu chuédn nay hodc dudc

coi 13 cac thao tac tuy v, cling nhu nhiing yéu t6 bat ky khac c6 thé da anh hudng dén két qua.
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