!

TCVN TIEU CHUAN QUOC GIA

|

TCVN 8886:2011
ISO 14254:2001

Xuat ban lan 1

CHAT LUONG DAT — XAC DINH DO CHUA TRAO DO
TRONG PHAN CHIET BARI CLORUA

Soil quality -
Determination of exchangeable acidity in barium chloride extracts

HA NOI - 2011



TCVN 8886:2011

L&i néi dau
TCVN 8886:2011 hoan toan twong duong véi ISO 14254:2001.

TCVN 8886:2011 do Ban k¥ thuat tiéu chudn quéc gia TCVN/TC 190
Chét lugng dat bién soan, Tdng cuc Tiéu chudn Do lwdng Chét lvgng
dé nghj, B6 Khoa hoc va Cong nghé cong bb.
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Chat lwgng dat —
Xac dinh d6 chua trao dbi trong phan chiét bari clorua

Soil quality — Determination of exchangeable acidity in barium chloride extracts

1 Pham vi ap dyng

Tiéu chudn nay qui dinh phwong phap xac dinh dé chua trao déi trong phan chiét mau dét bang bari
clorua thu dugc theo TCVN 6646 (ISO 11260).

Qui trinh nay chu yéu d& cap dén phwong phap xac dinh do chua trao ddi tdng sb béing chuan do diém
cubi pH cb dinh (xem cha thich). Tiéu chudn nay dwa ra hai qui trinh lya chon 1a xac dinh d chua cla
H'* tw do va dd chua ctia nhdm trong dich chiét.

Tiéu chudn nay c6 thé ap dung voi tat ca cac loai mau déat dwoc lam khé trong khéng khi da xi ly so
b6 theo TCVN 6647 (ISO 11464).

CHU THICH: Chuén dé do chua trao déi bing phwong phap chudn dé diém cudi pH cé dinh cé thé khéng dac
trung cho loai axit dwa ra. Gia trj pH diém cuéi duy tri tai 7,8 twong duong véi sy két tia hoan toan ion Al” trong
dung dich tng hgp. Chuén d6 dich chiét d4t dén pH nay cling c6 thé ap dyng cho mét sé cac ion héa yéu hodc
cac hgp chét axit hiru co yéu.

2 Tai liéu vién dan
CAc tai liéu vién dan sau day |3 can thiét d& ap dung tiéu chudn nay. Déi v&i cac tai liéu vién dan

ghi n3m cbng b thi 4p dyng phién ban dwgc néu. Déi v&i cac tai liéu vién ddn khéng ghi nam
c6ng b thi ap dung phién ban méi nhat, bao gdm ca cac stra ddi, bd sung (néu co).

TCVN 4851 (ISO 3696), Nudc dung dé phan tich trong phong thi nghiém — Yéu céu ky thuét va
phwong phép thir.

TCVN 6646 (ISO 11260), Chét lwgng dét. Xac dinh kha nang trao déi cation thyc té vé dé béo hoa
bazo bdng céch st dung dung djch bari clorua

TCVN 6647 (ISO 11464), Chét lwgng dét — Xt ly so b6 méu dé phén tich ly héa

TCVN 5963 (ISO 11465), Chét lgng dét — Xac dinh chét kho va ham lwgng nuéc trén co s& khéi
lwgng
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3 Nguyén tic

M3u d4t dugc chiét theo TCVN 6646 (ISO 11260). Djch chiét 0,1 mol.L™" dwge chudn d6 bing dung
dich NaOH 0,05 mol.I" t¢i pH = 7,8. Sir dung phenolphtalein lam chi thj, nhung phai qui dinh trong bao
céo thiv.

Phwong phap khac dé xac dinh @ chua H* ty do dwoc dé xuét, trong d6 natri florua dugc thém vao
dich chiét a4t trwée khi chudn d6 (BaF, két tia nhung NaF duw 13 khdng cAn thiét). Cac ion nhém tao
phtrc va chi cé dd chua H* dwgc phat hién trong qua trinh chuén db.

D& xuét hai phwrong phap quang khac dé xac dinh nhém, st¥ dung phwong phap phd hap thu nguyén
tlr ngon It¥a va phd phat xa plasma c&p cam (rng.

4 Thuéc thir

Chi sir dung nhirng thudc thir cAp phan tich dwgc cong nhan va nwéc cét hodc nuéc da loai ion dé
chuén bj tit ca cac dung dich. Cac thube thir ndy phai dugc bao quan trong cac chai nhira phi hep.

4.1 Nwdc cb dd dan dién khdng Ion hon 0,2 mS.m™' & 25 °C [nwée logi 2 theo TCVN 4851 (ISO 3696)].

4.2 Dinatri tetraborat ngdm muwdi phén tie nwérc (borat), Na,B,07.10H,0 (khdi lrong nguyén tir = 381,5)
v6i @6 tinh khiét > 99,5 %, va phai dwgc bdo quan trong chai ¢é ndp van kin.

4.3 Dung dich dém dé hiéu chuén pH-met

4.3.1 Dung dich dém pH = 4,00 (20 °C): Hoa tan 10,21 g + 0,01 g kali hydro phtalat, CgHsKO,, trong
nwéc (4.1) va pha lodng dén 1 000 mL.

4.3.2 Dung djch dém pH = 7,00 (20 °C): Hoa tan 3,800 g + 0,005 g kali dihydro phosphat, KH,PO,,
va 3,415 g + 0,005 g dinatri hydro phosphat, Na,HPO;, trong nuwéc (4.1) va pha loédng dén 1 000 mL.

4.3.3 Dung djch dém pH = 9,22 (20 °C): Héa tan 3,800 g + 0,005 g dinatri tetraborat decahydrat,
Na,B407.10H,0, trong nwdc (4.1) va pha lodng dén 1 000 mL.

C6 thé sir dung dung dich dém thuong mai theo huéng dan clia nha san xuét.

4.4 Chét chi thj (tuy chon)

4.41 Metyl cam (mau thay ddi tr pH = 3,0 dén pH = 4,4): 0,100 g + 0,005 g trong 100 mL nudc.
4.4.2 Metyl dé (mau thay ddi tir pH = 4,2 3én pH = 6,2): 0,200 g + 0,005 g trong 100 mL etanol.

4.4.3 Phenolphtalein (mau thay dbi tr pH = 8,2 Gén pH = 10,00): 1,00 g + 0,01 g trong 100 mL
etanol.
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4.5 Axit clohydric, ¢(HCI) = 1 mol.L™".

Pha loang 83 mL axit hydocloric dam d&c (4 = 1,19 g . mL"'~12 mol.L™") trong nwéc va pha lodng dén
1000 mL. Dung dich nay phai dwg'c chudn héa bang borat (4.2) theo phan (rng sau:

5H,0 + 5407_2 +2H =5 4 H;BO;

Khéi Iwgng cua borat khoang 1,928 g duoc hoa tan trong khodng 100 mL nwéc (4.1) (dun néng
nhe dé tang kha n&ng hoa tan) s& can 10 mL dung djch axit clohydric chira chinh xac 1 mol.L™' &
trung hoa.

Cén xem xét diém cudi tai pH = 5, hodc dung metyl d6 Iam chi thi. Néng d§ cla dung dich nay phai
dwoc kiém tra it nhét Ia hang thang.

C6 thé sir dung dung dich chuén thwong mai theo huéng dén clia nha san xuét.

4.6 Dung dich natri hydroxit, c(NaOH) = (1,000 + 0,025) mol.L™"

Hoa tan 40,0 g + 0,5 g natri hydroxit khéng chira cacbonat trong nwéc (4.1) va pha loang dén
1 000 mL. Dung dich nay phai dugc chudn héa bang chudn d§ dung dung dich axit clohydric (4.5)
(diém cudi: pH = 3,5 hodc st dung metyl cam lam chi thi).

Ndng dd cua dung dich nay phai dwoc kiém tra it nhat Ia hdng tudn va phai ndm trong khoang tir
0,975 mol.L™" dén 1,025 mol.L™".

Dung dich nay co thé hap thy cacbon dioxit tir khi quyén theo thoi gian. Cacbonat cé trong dung dich
co thé dwoc phat hién béng cach tién hanh chudn dé khac nhu da mé ta & trén nhwng tai pH = 8,5 thay
cho pH = 3,5 (hodc diing phenolphtalein lam chi thj thay cho metyl cam). Khi quan sat théy thé tich
khac nhau gitra hai diém cubi, thi phai chuan bj lai dung dich (4.6).

C6 thé str dung dung dich dém thwong mai theo hwwéng dén clia nha san xuét.

4.7 Dung dich natri hydroxit, c(NaOH) = 50 x 10~ mol.L™" + 1,25 x 10> mol.L™".

Dung pipet ldy 50 mL dung dich (4.6) vao binh dinh mirc dung tich 1 000 mL va thém nudc (4.1) t&i
vach murc. Bao quan trong chai c6 ph hén hep soda, thay méi dung dich thudng xuyén dé bay CO,.
Dung dich nay phai dwgc chuén bj hang ngay.

4.8 Dung dich natri florua, ¢(NaF) = 1 mol.L™".

Hoa tan 42,0 g + 0,2 g natri florua trong nwéc (4.1) va pha lodng téi khodng 900 mL. Diéu chinh pH t&i
7.0 béng axit clohydric (4.5) va thém nuwéc (4.1) t&i vach mire.

4.9 Bari clorua ngam hai phan tir nwréc, BaCl,.2H,0
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4.10 Dung dich géc nhém, 1,000 g.L™

Hoa tan 1,000 g + 0,001 g nhém kim loai (d9 tinh khiét > 99,9 %) vao 20 mL axit clohydric dam dic
(d = 1,19 g.mL™") va pha long dén 1000 mL béng nudc (4.1). Dung dich chuén pha sén/thwong mai c6
thé duoc st dung theo huéng din ctia nha san xuét.

4.11 Dung dich nhém lam viéc, 0,100 g.L™"

Chuyén 10 mL dung dich géc nhém (4.10) vao binh dinh mirc dung tich 100 mL va diéu chinh t6i vach
mirc bang nwéc (4.1).

4.12 Dung djch bari clorua, ¢(BaCl) = 0,5 mol.L™

Hoa tan 12,21 g + 0,01 g bari clorua (4.9) vé&i khoang 60 mL nuwéc (4.1). Chuyén dung dich vao binh
dinh mirc 100 mL va diéu chinh téi vach mirc bang nuérc (4.1).

4.13 Dung dich hiéu chuén

Chuyén theo thir tw 5 mL, 10 mL va 20 mL phén dung dich lam viéc (4.11) vao cac binh dinh murc
100 mL, pha loang véi khoang 20 mL nwéc (4.1) va thém 20 mL dung dich bari clorua (4.12). Cubi
cung diéu chinh thé tich bang nwéc (4.1). Dung dich thir tw dwgc chuan bj theo ding qui trinh nhw trén
nhuwng khdng ¢6 nhém lam dung dich higu chuén trang.

5 Thiét bj, dung cy

5.1 Thiét bj, dung cuy thay tinh trong phong thi nghiém théng thwéng, ké ca buret c6 vach chia
khoang 0,05 mL hoac thap hon.
5.2 pH-met

L&p d%t theo hwéng din clia nha san xuét va hiéu chuén véi cac dung dich dém (4.3).
5.3 Khudy tiv

5.4 May chudn dd ty ddng (tuy chon)

L&p dat theo hwéng ddn clia nha san xuét va higu chudn bing dung dich dém (4.3). Két qua phai thé
hién twong (rng voi diém cubi cla pH = 7,8.

5.5 May do phd hap thy nguyén tir ngon Itra

Thiét bi véi dAu dét acetylen/oxit nito va lap @&t theo hwéng dan clia nha san xuét. Xac dinh nhém
thworng tién hanh tai bwéc séng 396,2 nm.
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5.6 May do phéd plasma cdp cam trng

L&p @3t theo hwéng din clia nha san xuét. Xac dinh nhém thudng tién hanh bing hiéu chinh nén &
cac bwéc séng khac nhau nhw 309,28 nm hodc 396,15 nm.

6 Liy mau
6.1 Djch chiét bari clorua, thu dugc theo TCVN 6646 (ISO 11260).

6.2 Djch chiét miu tréng, thu dwoc theo cling quy trinh trén [TCVN 6646 (ISO 11260)).

7 Cach tién hanh

7.1 D chua trao ddi tdng sé

Dung pipet Idy 50 mL dich chiét (6.1) cho vao binh ¢6 dung tich dl I6n dé chira dugc ca cac dién cyc
clia pH-met (5.2). Dwa con tir vao va dat téc do ctia may khudy tir (5.3). Nhing dién ciec vao va chuln
d6 véi dung dich natri hydroxit (4.7) cho dén khi gia tri pH dat 7,8 va git én dinh trong 30 s.

Néu sir dung phenolphtalein, chudn d§ cho dén khi xuét hién mau héng bén (thyc té bén khoang 30 s).
Chuén @3 50 mL dung dich tréing (6.2) v&i cling qui trinh nhw trén dé thu dwgc gia trj tréng.
7.2 D6 chua H* tw do (tuy chon)

Dung pipet Iy 50 mL dich chiét (6.1). Thém 2,5 mL dung dich natri florua (4.8). Chudn d béng dung
dich natri hydroxit (4.7) t&i gia tri pH = 7,8.

Néu sir dyng phenolphtalein, chuan d& cho dén khi xuét hién mau hdng bén (thyc t& bén khoang 30 s).
Chuan dd mau tring (6.2) theo diing qui trinh nhuw trén.

CHU THICH: Thé tich tng chiét theo TCVN 6646 (ISO 11260) 1a 100 mL. Néu xac dinh c4c cation trao dbi,
cén xéac dinh d6 chua tdng sé va d6 chua H” ty do, cac thé tich 14y bing pipet theo qui dinh trong 7.1 va 7.2 Ia
pht hgp.

7.3 Xac dinh nhém bang phwong phap phé (tuy chon)

Déi voi ca hai phuong phap phd da dé xuét, dwong cong hiéu chudn clia cac dung dich chuin (4.13)
trén thyc té gan nhw tuyén tinh. Mau (6.1) ¢6 ndng dé nhém vugt qua khoang hiéu chuén thi cin phai
pha lodng bang dung dich chiét dwgc chuén bj theo TCVN 6646 (ISO 11260).

Sy nhim ban do nhém Ia rét it khi xay ra va c6 thé d& dang tranh dwgc, do vay sé khéng chip nhan
khi ¢ sy khac nhau gita tin hiéu mau trng hiéu chudn va miu tréng dich chiét.

CHU THICH 1: Bari la chét can tr& sy ion héa déi véi nhém, vi thé viéc thém kali hodic cesi, 1a nhirng chét
thwong duge khuyén ding dé xac dinh nhém trong ngen Iira dinito oxit/acetylen 12 khéng cn thiét,



TCVN 8886:2011

CHU THICH 2:  Khi sir dung phrrong phéap phd ICP, néu dé nhay van du cao, thi pha lodng dung dich chudn
(4.13) va mau (6.1 va 6.2) blng nudc (4.1) theo diing quy trinh & trén trude khi do.

8 Tinh toan

Tinh d§ chua trao dbi téng sb trén co s& d4t da sy kho theo Cong thirc (1):

_ W, Vi) cyon '100-V 100+ w

E
& V.-m 100

(1)

Trong d6

E,  ladd chua trao ddi tdng sb clia dét, tinh bing cmol.kg™, trén co s& dat da sdy kho;
4 la thé tich clia natri hydroxit d& dung cho phan méu thi, tinh bang mililit;

v, Ia thé tich cla natri hydroxit da dung cho mau tréng, tinh bang mililit;

Cxson 1@ NONG d6 clia dung dich natri hydroxit, tinh bing mol.L™";

14 la thé tich cia mAu thir 14y bang pipet, tinh bing mililit;

m la khéi lwgng clia mau thir dwgc can theo TCVN 6646 (ISO 11260), tinh bang gam;
|4 1a thé tich cubi cuing cla dich chiét theo TCVN 6646 (1ISO 11260), tinh bang mililit;

w la phén tram ham lwgng nwéc (theo khéi lgng) tinh theo dét da say kho bang ta sdy, dwoc xac
dinh theo TCVN 5963 (ISO 11465).

Déi v&ri d§ chua H* ty do str dung cdng thire (1), v&i a va b 1a cac thé tich thém vao trong 7.2
Tinh néng d6 nhém trao ddi trén co' s& d4t da say khé theo Cong thirc (2):

_PaV 100+w

= 2
AMT90.m 100 @

Trong do

E,  landng dd cia nhém trao ddi, tinh bing cmol.kg™';

Py 14 ndng dd clia nhém xac dinh dwoc trong dich chiét, tinh bing mg.L™";

m 1 khéi Irgng clia mAu thir dwoc can theo TCVN 6646 (ISO 11260), tinh bing gam;
14 1a thé tich cubi cling ctia dich chiét theo TCVN 6646 (ISO 11260), tinh bang mililit;

w  la phan tram ham lwgng nwéc (phan khéi lugng) tinh theo dit da sdy khd bing ta sdy, dwoc xac
dinh theo TCVN 5963 (ISO 11465).

9 Bao cio thir nghiém

B4o céo thir phai bao gém théng tin sau:

10
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Vién dén tiéu chuén nay;

T4t ca cac théng tin cAn thiét d& nhan dang diy da mau:
Két qua ctia phép xac dinh, tinh bing cmol.kg™ v&i mét sb thap phan:
S dung phenolphtalein thay cho pH-met;

Chi tiét cac qua trinh van hanh khéng dwec qui dinh trong tiéu chudn nay hodc cac tiéu chuén Ia
tlly chon va yéu té c6 thé anh hudng dén két qua.

11
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