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TIEUCHUAN VIET NAM TCVN 5815 : 2001

Soat xat [an 1

Phan hén hdp NPK — Phudng phéap thir

Mixed fertilizer NPK - Methods of test

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh cac thanh phan cd ban cla phan hon hop NPK.

2 Tiéu chuan trich dan

TCVN 4851 - 89 (ISO 3696 - 1987) Nudc ding cho phan tich trong phong thi nghiém - Yéu cau
ky thuat.

TCVN 2309 - 78 Thube thit. Phuong phap xac dinh ham luong nudc.

3 Qui dinh chung

3.1 L3y mau va xdr ly mau

Mau thir duac 13y tir 1% s6 bao clia 16 sao cho dai dién cho ca 6 hang, nhung khéng it hon 5 bao
déi véi 16 hang nho.

Trén déu NPK & mbi bao da 13y, sau dé rut gon theo phuang phap chia tu dé co 1 kg (mau riéng)
tir mdi bao. Trén déu cac mau riéng va rut gon theo phuong phap chia tu dé cé mau thi nghiém
trung binh khoang 2 kg, dai dién cho ca 16 hang.

Chia mau dai dién thanh hai phan bang nhau, cho vao ha: tui PE, han hoac budc kin lai. Bén
ngoai mdi bao ¢é nhan ghi:

I

tén co sd san xuat;

86 hiéu cla 16'hang duoc l1dy mau;

I

ngay, thang, nam san xult;

tén ngusi lay mau.

Lay mat mau dem phan tich, con mdt mau dung dé luu. Thai gian luu mau khéng 1dn hon & thang.

(%]
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3.2 Hoa chat dung dé€ phan tich phai la loai TKHH hodc TKPT.

= R e iR G e S TR g eE
2.3 MUB2 dang renyg cc phép thirtheo TCWVN 4881 - 89 4SO 3696 : 1987), hoBc widc ¢ d3 tinh

- b oo H 1
khiét tuong duong.

3.4 Cac dung dich néu khéng cé quy dinh khac la dung dich trong nuéc.

4 Xac dinh ham lugng nito

4.1 Nguyén tdc

Khif nitg dang nitrat trong phan NPK thanh amoni badng hén hgp khit Dewarda hay bot kim loai
crom trong méi trudng axil. Chuy&n hoa nito dang hiru co va uré thanh amoni sunfat bang axit
sunfuric va chdt xae tac. Cat amoni tir dung dich kiém va hdp thu vao mét lugng du dung dich tiéu
chuan axit sunfuric. Chudn dé lugng axit du bang dung dich tiéu chudn natri hidroxit vdi su cé mat

cla chi thi mau.

4.2 " Hoa chéat va thude thi

|

han hop khit (hdn hop Dewarda, bét kim loai crom....);
— da bot;
- chat chéng tao bot: parafin hoac dau silicon;

- hén hgp xuc tac: 1000g kali sunfat (K,SO,) trén véi 100 g déng (II) sunfat ngam 5 phan td
nudc (CuS0,.5 H,0), nghién nhd;

~ axit sunfuric dam dac: d = 1,84 va céc dung dich tiéu chudn : 0,1 N: 0.2 Nva 0,5 N;
- axit clohidric, d =1,18;
- natri hidroxit, dung dich 400 g/l va dung dich tiéu chudn 0,1 N;

~  hon hdp chi thi: hoa tan 0,1 g metyl 88 vac 50 mi rugu etylic, thém vao 0,05 g metyien xanh,

lAc cho tan hét, thém ruou etylic cho dd 100 ml va tac déu:

gidy chi thi pH.
4.3 Dung cu va thiét bi
Cac dung cu théng thydng trong phong thi nghigm va:

Binh phan huy mau: binh kendan{Kjeldaht) dung tich 500 hedc 800 ml cé nut thuy tinh rdng hinh
qua |& hodc phéu thuy tinh nho, cé thé diing binh kendan ¢6 dung tich nhd han khi khéng ding véi

muc dich chung cat.

Thiét bj chung cét theo hinh 1 hodc mét thit bi tuong duang gdém cac chi tiét:
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Kich thude tinh bang milimét

——— Phau nhé giot

60

Kndp ndl cdu hosc
nét bang 6ng cao su

Khoa PTFE

% 7" Bdng tron
e 4 :
| wed _ )
71 _ Ong sinh han
" ;
’ '\ !
£ \

Binh cau day tran —

Kiu 2

44

- Binh himg

J25

Hinh 1- Thiét bi chung cat



TCVN 5815 : 2001
—  binh kendan 500 - 800 mi hoac binh cau day tron dung tich 1000 mi;
~— d4u nut thuy tinh hinh c8u & ngan tia ban;
~ phéu nho giot dung tich 100 mi;
- &ng sinh han lantngudi bang nudc;
- binh hirng: binh tam giac po&c cdc thuy tinh dung tich 500 ml;
— buret 50 mi;

- bi thuy tinh dudng kinh 2 - 3 mm.
4.4 Ti€n hanh thi

4.4.1 Luong mau thi: can khoang 0,5 g dén 2,0 g mau da nghién nhd, chinh xac dén 0,0001 g,
sao cho trong d6 chia khong qua 60 mg nito dang nitrat va 235 mg nito téng.

4.4.2 Khif nito dang nitrat thanh amoni (buéc nay khang can thuc hién néu biét trude trong mau

thif nites ¢hi tén tai & dang amoni):

Chuyén lugng mau da can vao binh kendan, thém 35 ml nudc, thinh thoang lc déu trong veng
10 phut cho tan hét cac mudi nitrat. Thém 1,2 g hdn hgp khif , 7 ml axit clohidric dac, dé yén
5 - 10 phat & nhiét a8 phong. Sau do dun nong binh khoang 4 - 5 phut trén bép dién da diéu chinh
& mifc co th8 dun séi 250 mi nudc ti nhiét @6 ban dau la 25 °C trong vong 7 - 8 phut, Lay binh ra,
dé ngudi.

4.4.3 Thuy phan mau (budc nay cé thé thay cho budc phan huy mau theo digu 4.4.4 néu biét

trudc trong mau chi cé nito d dang uré):

Cha ¢an than vao binh kendan vai vién da bot va 25 ml axit sunfuric ddc (thao tac duge thuc hién
trang t0 hat), day binh bang nut thuy tinh rdng hinh qua 1& hodc phéu thuy tinh nhd. Dat binh ién
bép dién da dugc diéu chinh & mirc c6 thé dun séi 250 ml tu 25° C trong khoang 20 - 30 phut. Bun
soi nhe va tiép tuc dun cho dén khi hét khéi trdng thai ra, sau d6 dun thém 15 phit nita. D& ngudi
dung dich sau d6 thém can than 250 ml nudc va tiép tuc d&€ ngudi dung dich dén nhiét do phong.

4.4.4 Phan huy mau (oudc nay chi can thiét khi trong mau thit cé chita cac nito hitu co @ cac
dang khac v&i uré ho#ic mau thir khéng bidt rd thanh phan):

D4t binh vao ti hat, cho vao binh khoang 20g hdn hgp xuc tac. Thém cén than 30 ml axit sunfuric
dam dac va 0,5 g chat chéng tao bot. Dy binh bang nit thuy tinh rédng hinh qua & hoadc phéu thuy
tinh nhd sau do dat binh 1&n bép dién da duge diéu chinh nhu diéu 4.4.2, néu nhiéu bot thi phai
giam bét nhidt. Khi hét bot lai ting thém nhiét va dun cho dén khi hét khoi trdng thai ra. Thinh
thodng 13c binh va ti€p tuc dun thém 60 phut nita hodc cho dén khi dung dich trong binh hoan toan
sang mau. Ngifng dun, d€ ngudi, cho ¢dn than vao binh 250 ml nudc va lai G€ nguéi dung dich t&i
nhiét dé phong.
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4.4.5 Chung cat va chudn dé |

Gilr nguyén dung dich sau khi thuy phan hay dugc phan huy trong binh kendan hoac chuyén toan
bo chung sang binh cau (néu dung binh cdu d& chung cat). B6i vai mau chi chita nito dudi dang
amoni thi cho thng Iuang- mau da can theo diéu 4.4.1 vao binh chung cat va cho vao do 250 mi
nudc. Cho vao binh vai vién bi thuy tinh va I4p thiét bi chung cat nhu hinh 1,

Dung buret cho vao binh hing mét Iuong axit sunfuric tiéu chudn phu thuée vao téng ham lugng
nitd frong mau thlr duge xac dinh theo bang sau:

Bang 1 - Néng dé axit sunfuric tiéu chuan tinh theo tong lugng nitg

Lugng nitg du kién _I Nong dd dung dich ] Thé tich

| c6 trong mau thir . axit sunfuric | axit sunfuric | K
mg N | ml '

Nhd hon 30 0.1 | 25 L

Tir 30 dén nhd hon 50 0,1 ' 40 o

’ Tir 50 88n nhé han 65 0.1 50 -

Tir 65 d&n nhd hon 80 | 0,2 35 2

|~ Tir80 G&n nhd hon 100 | 0,2 40 |2

! Tir 100 dén nho hon 125 0.2 l 50 2
\ Tir 125 dén nhé hon 170 0,5 | 25
Tif 170 dén nhd han 200 0.5 30

Tif 200 dén 235 0,5 35 | 5

Thém vao binh himg 4 - 5 giot hdn hap chi thi va lap binh vao bé chung cat sao cho dau ra clia
&ng sinh han thdp hon bé mat dung dich axit, néu can cho thém nudc .

Ding ph&u nhd giot rét vao binh chung cat 100 ml dung dich natri hidroxyt 400 g/l hoac 20 ml néu
la mAu khéng qua thuy phan hoac phan huy, gill lai khodng 2 ml trong phéu.Tién hanh chung cél
cho dén khi thu duoe khoang 200 mi dung dich & binh hing. Ngumg dun, thao dng sinh han, durj
binh tia trang ria &ng sinh han, nudc rda thu vao binh hing.

Chuén @6 lugng axit du trong binh hifng bang dung dich tiéu chuan natri hidroxit 0,1 N dén khi mau
dung dich chuyén tir xanh tim sang xanh a cay.

Tién hanh phép thir trdng trong cung mot diéu kién vdi cling lugng cac loai thude thir nhung khong

c6 mau phan tich.

4,46 Tinh két qua

T8ng ham luong nitg (N), dugc tinh bang phan tram theo céng thie:
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[(KV, -V, p- (V- V)] . 0,001401 100

[ F -
%y -

m
tong do .
K i@ hé sd phu thudc vao nbng do axii sunfuric dung dé ndp thu knhi nong dé khiac 0,1 N
W, la i tich gung dich axit sunfuric da dung dé hap thu. tinh bang miilit;
V. la :hé tich cung dicn natr higroxyt 6,7 N dung dé chuan do ldang axit du trong mau phan
tch, tan bang mililit
.o 12 thE teh dung dich axit surduric 0,1 N ding &8 hdp thy mau trdng, link bang mililif:
V. 12 thé€ teh dung dich natri hidroxyt 0.1 N diing d€ chudn do luong axit du trang mau trang,
tinh bing militit;
m 13 khidi lugng mau thi. tinh bang gam,
O,UU1407 1a khdi frgng mits lWdng ung vei T mi dung dich axit sunfuric J,1 N,
&t qua phep thi 1a gia tri trung binh cdc k&t qua cla hai phép hd dugc tién hanh song song, sal

fch cha phap gilta ching khéng duge vuot quéa 0.30 % gia tri tuyét dai.

5 Xac dinh ham lugng phospho penoxit (P,0;) hiru hiéu

5.1 Phan huy mau bang dung dich axit xitric 2 % (phuong phap phan huy nay ap dung cho cac

loai ghan hon hop san xudt W phan IGe canxi magié).

11 Thude the? aung cy va thiét o

1Can dung cu tndng thirgng dung trang phong thi nghiém va:
— axit xitric | dung dich 2 %%;
~ coi chay st (hodc coi sat);
—~ binh dinh muc dung tich 250 mi,
—  may lag;

- gan ghan uch, chinh kac dén 0,00015.
51,7 Tign bark phaa hoy mao

an khoang 2a mau {chinh xac d&n D.0001 g) vao cbi sif v nghién rhd (ndu phan nén hop NPK
s dung phan lan nung chay dang cuc chua nghén th trude khi can pnai nghién nnn mau bang coi
sath, tham vao odi khoang 1 ml dung dich axit xitric va nghign thém vai pht, sau do tham 25 mi
“ung dich axit xitrie va khudy déu dung dich. P& [ang rér gan phadr dung dich [rong vao kinh dinh
e dung tich 250 ml qua phéu e thuy tinh. Tidp tuc nghién thém ha: Wn nhu thé (mdi lan thém

25 i dung drsh axil xitrie saw khi nghign) #81 chuyén todn bo lugng =an vao vinh trang chay va cbi

s
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sing odng dung dich axit xitric va thu hét nudc rfa vae binn. Toan bo lugng axit xitre duge dung
khodng 200 ml. Day kin binhi va iac trén may tac it nhat 30 phut cho tan h&t mau, sau do dinh muc
pang nuog, tac Ged va lge dung dich qua gidy loc bang xanb, w0 phan Jau cia sung dicr loc. Dung

dich da g duge dung d€ xac dinb P.O. hdu hiéu.

5.2 Phan huy mau bang dung gich petecman {phuong phap phan huy nay dugc ap dung <ne cac

lna: ohéAn hon hop dude san xual tir supe phatphat),

5.2.1 Thuie thr, dung dich va thiét by

- amoniac, dung dich 10 %. Xac dinh fugng dung dich amoniac 10 % 4& pha * lit dung dicn
Peleman nhitr saw:
Oung pipet hut 16 mil dung dich amemac ¢ % vao binh dinh m{c cung tich 800 mi d& chira
s&n 400 - 450 ml nudc, thém nusc dén vach, 3¢ d&u. Ning pipet bt e 28 mi dung dich
trén vao hinh tam giac dung tich 250 ml d3 co sén 25 - 50 mil nudc va chuan dd bang dung
dich axit sunfuric G.1 N vai 2 - 3 giol chi thi metyl dd dén khi xudt hize. mau hang
Lugng amoniac can thiel dé chuan bi 1 it dung dich petecman (X). linh bang milinl thea
cong thir:
42 .10 . 25
V. 0,0014 500
trong 6o
V13 thé tich dung dich axit sunfuric chudn 0,1 N tiéu ton a& chuar &6, tinb biang mlilit.
0.0014 12 ldong nito tuong ung 1 ml dung dich chudn 0.1 IV, tnb bing gam,
42 la udng nita dang amoni chia trong t mil dung dich pelecman, hinb Fang garn
- axit xtne hinh the;
- dung sich axn suntune ligu chudn 0,1 N:
- medyl did dung dien 0,1 % trong rudu etylic;
- dung dich petecman chifa 173 gam axit xitric va 42 gam mio dary amoni trang 1L gung
dich duge ahudn bi nnu sau :
Rot vao binh thuy tinh ¢6 vach mue 1 It lugng dung dich amoniac 10 % (X) da tirh & trén.
Car 173 g axit xitric vao cfic, hoa tan bing 200 - 250 mi nude nong. dé ngudi dung dich dén
nhiét do phong san do rot tr tif dung dich axit xilric qua pheéu vda bish chufa dung dich
amoniac, San phai lam lanh bint chda dung dich @8 nhidt J6 khang cud nong Sau khi da
chuy@n net axit xitric vae kinh, trang phéu bang nudc, nudc tréng cung duge 1hu vaa minh
dung dung dich petecman, 1ac déu. D& ngudi dung dich, thém nuge dén vach. | e déu

dung d'ch va 48 yén hai ngay trude khi dem sir dung;
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— pinh dinh mdc dung tich 250 mt:
- céi chay su.

- bép cach thuy.
5.2.2 Tién hanh phan huy mau:

Can khoang 2,0 dén 2,5 g mau, chinh xac dén 0,0001 g va nghién nho trong céi si. thém
25 ml qung dich petecman va lai tiép tuc nghiér val phut. Bé \dng phan can oi gan pnan dung
dizh trong vao binh dinh mic 250 mi gua phéu thuy tinh. Tiép tyuc nghién thém ba lan. mai [an voi
25 ml dung dich peteman. Sau dé chuyén toan bd can trén phéu va trong ¢éi vao binh dinh mic
‘rang rda chay. coi, phéu bang dung dich petecman vao binh mugc, toan bo ludng dung dich
petecman dude dang 1a 200 ml. Nhang binh vao bép cach thuy da duge on nhiét 8 nhiét do
A0 °C « 1°C . Sau 15 phat ldy binh ra lac déu va lai 48 &n nhiét thém 15 phit nia. Sau do 1ay ra
G# pngud: dén nniét dé phong, thém nude dén vach lc déu vé loc qua gidy loc bang xanh, bé phan
sung dich loc dau. Dich lge dung d€ xac dinh PO, hidu hiéu.

.3 Phan huy mau theo phuong phap hai bude (phudng phap ap dung cho cac loai phan hén hop
khéng ro tharh phan hedc chifa nhiéu cac dang lan khac nhau).

5.3.1 Thusc thir, dung dich va thiét bi:

ac dung cu théng thudng dung trong phong thi nghiem va:
- axit xilric, dung dich 2 % ;
- dung dich petecman, chu@n bi theo diéu 5.2,
- binh dinh mure dung tich 250 ml;
bép cach thuy.

537 Tién haoh phan huy mau

Can khodng 2.5 g mau chinh xac dén 0.0001 g vao céi sir va nghién nhd {néu phan hen ndp NPK
st dung phan 1an nung chay dang cuc chua nghién thi trude khi can phai nghién nho mau sang cdi
<4t} thém 20 ml dung dich axit xitric 2 % va tép tuc nghién. Bé lang can rdi gan Di?z‘ir‘. duny dich
trang qua phéu loc thuy tinh vao binh mue dung tich 250 ml. Tiép tuc nghién can trén cdi nhat lan,
mé: 1an va 20 mi dung dich axit xitric 2 % . Sau dé chuyén toan b6 can trén ¢di vio binh dinh miic,
trang rifa chay, céi v phéu cing bang dung dich axit xitric. Tean bd lugng axit xitric duge dung i
200 mi, Day nut binh va I&c binh trén may lac it nhat 30 phut, loc dung dich qua giay loc bang xanh
vac mét binh dinh mie dung tich 250 ml khas. Trang va rira can bang khoang 40 mi nuée, thu toan
Lo nude ria vao binh dinh mic dung dung dich loc. Khi da chay hél dung dich trén gqidy toc, them

rirdc d3én vach va tac déu (dung dich A}
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Chuy&n gidy loc chia can vao binh dinh mic da si dung d& phan huy mau, thém vao 100 ml durq
dich petecman, day nut binh, l&¢c manh cho gidy loc tan thanh sgi. Bat binh vao bép cach thuy da
dugc on nniét @ nhiét do 60 °C + 1 °C. Sau 15 phut W&y binh ra lac déu va lai dé 8n nhiél thém
15 phut nia. Sau do lay #a dé ngudi dén nhiét 3o phong, thém nudc dén vach, lac déu va lgc qua
gidy loc bang xanh, bd phan dung dich loc dau (dung dich B).

Khi tién hanh thir 18y tir dung dich A va B nhimg lugng bang nhau.

5.4 Xac dinh ham lugng P,O, hitu hiéu bing phuong phap khéi lugng (phuong phap trong tai)

Chu thich - Phu luc A gigi thiéu phuong phap nhanh xac dinh ham lugng P,O,, hitu hiéu

5.4.1 Nguyén tic

Phuong phap dua trén viéc két tia ion phét phat bang hdn hgp mudi magie dudi dang magié
amoni phét phat va nung, can két tGa dang Mg.P,0,

5.4.2 Thudc thlr, dung dich va thiét bi:

- amoni hidroxit, dung dich 2,5; 10 va 25 %;

- amoni clorua, tinh thé;

- magie clorua, tinh thé;

- axit clohidric, dung dich 20 %,

— phenolphtalein,dung dich 1 % trong rugu etylic;

-~ hén hgp magie kiém tinh: hoa tan 70 g amoni clorua va 55 g magie clorua trong 500 ml
nudéc, thém 250 ml dung dich amoni hidroxit 10 %, thém nudc dén 1 Iit, lac déu, dé qua dém
réi loc dung dich;

- amoni xitrat, dung dich 50 %: hoa tan 500 g axit xitric trong 600 ml dung dich amoni hidroxit
25 %. Dung dich phai trung tinh theo metyl d&, thém nudc dén 1 Iit, IAc va réi loc;

- |6 nung.
54.3 Tién hanh thi

Dung pipet hat 50 ml dung dich da dugce chuan bj theo cac diéu 5.1; 5.2; hoac 50 ml dung dich A
va 50 ml dung dich B theo diéu 5.3 vac c6c dung tich 250 ml. Thém vao céc 20 ml axit clohidric
va dun séI 15 - 20 phat. Sau d6 thém nudc dén 50 mi (trudng hop dung dich chudn bi theo
Giéu 5.3 thi khdng can thém nudc). Thém 10 ml amoni xitric va trung hoa dung dich bang dung
dich amoni hidroxit 10 % theo chi thi phenolphtalein. Vifa khudy vifa thém vao cdc 35 ml hon hop
magié. Sau 10 - 15 phat thém vao 20 ml dung dich amoni hidroxit 25 % va tiép tuc khuay thém
30 phut nra hoac dé yén dung dich it nhat 14 4 gia nhung khong qua 18 gig. Néu khuay lién tuc thi
sau g6 dé€ yén dung dich 30 - 40 phut r8i loc dung dich qua gidy loc khong tan, bang xanh cé
dudng kinh 9 - 11 cm.



TCVN 5815 : 2001

Chuyén dinh lugng toan bd két ta 1én gidy loc bing dung dich amoni hidroxit 2.5 %, trang ky
thanh va day cdc cung bang dung dich d6, sau do tiép tuc rira két tda trén gidy loc thém 3 - 4 1an
nua. Tong lugng dung dich amoni nidroxit aung dé ra khoang 100 - 125 mi.

Gidy loc chira két tla duoc chuyén vao chén nung da dugc nung & nhiét dd 900 - 950 “C dén khoi
lugng khéng d8i va dd dugc can.vdi do chinh xac 0.0001 g. Tro hoa & 300 - 500 °C dén khi gidy loc
chay hoan toan va ti€p tuc nung trong 10 d nhiét do 900 - 950 "C cho tdi khi két tia trdng hoan
toan. Lay chén nung ra, dé ngudi chén trong binh hut dm va can chinh xac dén 0,0001 g.

M3u trdng dugc tién hanh ddng thai trong cung mét diéu kién véi cling mét lugng cac dung dich va
thuéc thif nhung khéng chifa mau can xac dinh.

5.4.4 Tinh két qua
Ham lugng P,O, hitu hiéu, tinh bang phan tram theo cong thie:

(m-m,).250.0,638

F.0; (%) = x 100
50 .m,

lrang de:
m la khdi lugng két tla cla mau phan tich, tinh bang gam;
m, la khéi lugng két tia mau trang, tinh bang gam;
m; la khéi lugng mau cén, tinh bang gam;
0.638 1a hé s chuyén ddi ts Mg,P,0; sang P,0,.

Két qua clha phép thi l1a gia tri trung binh cac két qua cla hal lan th dugc tién hanh song song,
sal léch cho phép gitra chung khong duge vuat qua 0,2 % gia tri tuyét déi.

6 Xac dinh ham ludng kali bAng phuong phap quang ké ngon Ilra

6.1 Nguyén tic
Phuong phap dua trén viéc do cudng dé phat quang clia kali bAng may quang k& ngon Ila.

6.2 Thiét bi, thudc thif va dung dich:
- may quang ké ngon I{a;
— kali clorua, TKHH;
— axit clohidrric, dung dich 2 N;
~ dung dich tiéu chudn chira 1 mg kali lrong 1 ml (dung dich A): can 1,9068 g kaliclorua da
sdy khé 0 110 ° C (chinh xac dén 0,0001 g) vao binh dinh mde dung tich 1000 ml, hoa tan
bang nudc, dinh mic dén vach va Iic ky.

12
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Tuy thudc vao dd nhay clia may (theo huéng dan sif dung) ma gilf nguyén dung dich tiéu chudn A
hay pha loang thanh dung dich tidu chuén B, sau dé |8y day dung dich tiéu chudn phu hgp vao cac
binh dinh mdc 100 mi, thém 5 ml dung dich HCI 2N vao mél binh, thém nudc dén vach mic va

1&c ky.
6.3 Dung @3 thi chuin

Po cudng dd phat quang clia cac dung dich tiéu chudn trén may quang ké ngon Iifa. Dyng do thi
tuong quan gilfa nong dé cac dung dich tiéu chudn vadi gia tri cuéng dé phat quang do dudc trén
may, gia tri moi diém |a gia tri trung binh cla ba lan do.

6.4 Tién hanh thi

Can khoang 0,5g mau chinh xac dén 0,0001g vao binh dinh mic dung tich 250 mli, thém vao
khoang 200 ml nudc, lac ky, sau d6 dinh mic , ac ky va loc dung dich vao binh nén da dugc say
khé, bd phan dau cta dung dich lgc.

Hat 5 ml dung dich loc (néu gia tri cudng do phat quang vuet dé thi chudn thi can pha lodng mau
mét lan nita) vao binh dinh mdc dung tich 100 ml, thém 5 ml dung dich axit clohidric 2 N, thém
nuéc dén vach, 1ic déu. Do cudng do phat quang clia dung dich trén may quang ké ngon Iifa, néng
d6 kali trong dung dich tim ra tir d8 thi chudn. Lap lai phép do d& thu dugc k&t qua 1an thu hai.

6.5 Tinh két qua

Ham luong kali dugc chuyén ddi ra K,O duge tinh bang phan trim theo cong thirc:

C.,+C, 250.1,205
K,O (%) = X x 100
2 m.5

trong do:
C, va C, la ham lugng kali tim dugc theo d6 thi chudn clia hai 18n do, tinh bang miligam;
m la khéi lugng mau can, tinh bang miligam;

1,205 13 hé s6 chuyén ddi tr K* sang K,0.
K&t qua cha phép thlr la gia tri trung binh clia cac két qua cla hai lan thir ti€n hanh song song, sai
l&ch gilfa cac két qua dé khdng dugc phép vuot qua 5 % gid tri tuong doi.
7 Xac dinh ham lugng nudc

Xac dinh ham lugng nuéc bang thude thir Karl Fische.

Can khoang 0,3g dén 0,5 g mau chinh xac dé&n 0,0001g va tién hanh thir theo TCVN 2308 - 78.
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8 Xac dinh ham lugng silic dioxit (SiO,)

3.1 "NgGyén tic: Nung mau bing hdn hgp kidm cackonat, loe silic & dang H,SI0;, nung va can

silic & dang SiO,.

8.2 Thudc thir, dung cy va thiét bi:
- hén ngp nung chay KNaCO, khan, loai TKPT;
- axit clohidric, loai dam dac va dung dich 1+1;
— chén s nung va chén platin;

- @ nung.
8.3 Tién hanh thir

Can khoang 1 g mau chinh xac dén 0,0001 g vao chen platin da 1ot san vai gam hon hgp nung
chay. Phi lén trén mau khodng 10 g nifa va cho chén vao o nung, nung mau & nhiét do 950°C
trong khoang 30 phut cho téi khi m3u trd thanh khéi nung chay trong suét la dugc. Lay chén nung
ra khdi 16, & ngudi, chuyén khai nung chay vao cde thuy tinh chiu nhiét va thém ting ludng nho
dung dic;a HCI 141 cho tan hét khéi nung chay. Sau do cho du thém 20 ml dung dich HCI dam dac.
Day c6c bang mat kinh déng hé va coé dung dich trén bép cach cat cho 16i khi hét hoi nudc dong
trén mat kinh (trong thoi gian ¢6 thinh thoang khudy déu mAu) va co thém 30 phit nita. BE nguéi,
cho vao céc 20 ml dung dich HCL dac, khudy déu va dun séi nhe dung dich, them khoang 50 mi
nuUSc va dun cho tan hét cac mudi két tinh, Loc dung dich qua gidy loc khéng tan bang vang vao
binh dinh mic dung tich 250 ml, ding binh tia chifa nudc nong chuyén dinh luong két tua {Uf coc
sang phéu chiza gidy loc. Ding mot mau gidy loc bang vang dé lau dla thuy tinh ciing nhu thanh
c8c cho hét két tha bam dinh sau 6 chuyén hét két tlia sang gidy loc. Trang céc thém vai ian
bang nudc néng va tiép tuc ria két tha trén gidy loc cho dén khi hét moi truang axit trén gidy loc
theo gidy pH van nang. & ngudi dung dich, thém nudc dén vach, l&c k§ dugc dung dich A.

Cho gidly loc chita k&t tia vao chén platin hodc chén sit da nung va can dén khoi luong khong déi
(G,). D&t chay gidy loc trén bép dién sau dé cho chén vao 16, nung @ nhiét do 950 °C trong véng
1 gids, gap chén ra va dé ngui trong binh hat m dén nhiét dd phong va can (dude khdi liiong G.).

8.4 Tinh két qua

Ham Iugng silic dioxit dugc tinh bang phan tram, theo céng thie:
(Gj = G|) L 100
SICy(%) = — —
m

trong do:
G, la khéi lugng chén khéng, tinh bang gam;
G, la khéi lugng chén va két tda, tinh bang gam;
m 14 khéi lugng mau can, tinh bang gam.

8
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K&t qué phép thir la gia trl trung binh cac k&t qué cla hai l8n thir duge ti€n hanh song song, sal
1&ch gilra chung khéng dugc vugt qué 0,30% gia trj tuyat aéi.

89 Xac dinh ham lugng canxi oxIt (Ca0) va magie oxit(MgQ)

Chu thich— Phu luc B gidi thidu phuang phép nhanh xac dinh ham lugng CaO va MgO.

9.1 Nguyén tic: Xac dinh caxni va .magie trong mau béing phuong phap chuén dd véi trilon B sz
khi da tach khéi ion photphat trong mau qua cét trao d8i cationit va cac oxit R,O; bang dung dich

amoniac.
9.2 Dung dich, thudc thi va dung cu
9.2.1 Chuén bi cét cationit dang Na*

0.2.1.1 Hoa chét va dung cy:

Cac dung cu théng thudng diing trong phéng thi nghiém va:
- calionit dang axit manh (nhu KY 2);
~ axit clohydric, dung dich 10 %;
- natri clorua, dung dich 5 %;
— chi thi mety! da cam, dung dich 0,1% trong nuéc;
— ¢dt trao d8i ¢co kich thude nhur hinh 2:

Kich thudc tinh bang milimét

220

Hinh 2 - So dé cét trao ddi
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9.2.1.2 Chuan bi cot trao d8i dang Na'

Can 40 q nhua cationit vao ¢8¢ va diing nuéc cat ngdm nhua trong 24 gid, sau do dung nudc cat
rifa sach nhitng chat la Ifng bang cach gan. Nap nhya vao cot, lac nhe cho hét bot khitrong cét va
che qua cot dung dich HCI 10% vdi téc d6 8 -10 miiphit, lgng dung dich axit dudc cho qua cot
dén khi hét phan Ung dinh tinh jon Fe'® trong dung dich chdy ra tU cot (phan ung véi amoni
thioxyanat). Rifa cot bang nuéc cat cho dén méi trudng trung tinh theo chi thi metyl dacam, sau do6
a6i qua cot 250 ml dung dich natri clorua 5% véi tc dé 8 - 10 mi/phut. Tiép tuc rifa cot bang nudc
cat cho dén khi nudc chay ra cé méi trudng trung tinh theo chi thi metyl da cam. Cét chifa nhya

trao ddi luc nay © dang Na'.
G.2.2 Dung dich va thuéc thit:

~ trilon B (EDTA), dung dich tiéu chudn 0,01 M: co thé pha t& 6ng tiéu chuan EDTA 0,01 M
hoac tif mudi dinatri etylendiamin tetraxetat nhu sau: can 3.75 g mudi EDTA da say kho,
chinh xac dén 0,001 g vao binh mdc 1 lit. Binh mifc va ldc k¥, xac dinh lai néng d6 theo
dung dich kém hoc magie tiéu chudn 0,01 M;

— kali hidroxit, dung dich 30%:
- kali xyanua, dung dich 5 %!

— dam amoni pH 10,6: Can 54 g mudi amoni clorua vao binh chua dung tich 1 lit, them vao
350 ml dung dich amoni hidoxit 25 % va 650 ml nudc. Khudy cho tan hét mudi va lac deu
dung dich:

~ chithi fluorexon 0,1 %: nghién ky 0,1 g chi thi fluorexon v&i 100 g mudi KCI;

chi thi Enomchrom T den 0,1 % trong rudu etylic.

9.3 Chuan bi mau

Hot 100 mi dung dich A dugc chudn bi theo diéu 8.2 vao cdc dung tich 500 ml, pha lodng bang
nudc dén thé tich khoang 400 ml, khudy déu réi cho dung dich qua cot trao ddi dang Na® vdi téc do

12 - 14 ml trong mét phut. Trang céc vai [an va cing cho nudc trang qua cot .

Dung dung dich axit HCl 10 % dé rira cac ion canxi, magie va cac kim loai khac, dung dich axit
cho qua cot vai van tdc 8 - 10 ml trong mét phut cho d&n hét phan (ing ion sat (theo thioxyanat) va
cho du thém 20 ml axit nifa. Himg toan bé dung dich vao cdc dung lich 250 ml, dung amoniac 1+1
trung hoa dén bat dau két tha cac hidroxit sat nhém réi cho du thém 1 ml amoniac nira. Bun soi va
c6 nhe dung dich dé Audi bat amoniac du (dén pH 9 theo gidy pH van nang), chu y khong cé can
qua. D& nquoi dung dich, chuyén vao binh dinh mifc dung tich 250 ml, thém nuac dén vach, lac ky
va loc dung dich vao binh non da say khd, bo phan dung dich loc dau (dung dich B).
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9.4 Xac dinh t8ng canxi va magie

DUng pipet hut 50 ml dung dich B vao céc dung tich 250 ml; thém 50 ml nudc, 25 mi dung dich
dém pH 10,8. Tiép tuc thém 5ml dung dich kali xianua, 2 - 3 giot chi thi Eriochrom T den va chudn
86 bang dung dich Trildn B d&n chuy&n mau chi thi tir &6 nho sang xanh sang, ghi thé tich Trilon 13
da ding (V,). Dong thdi tién hanh chudn mau tréng nhu chudn mau v6i 100 ml nudc va day & cac
thude thif nhu trén, ghi thé tich Trilon B tiéu tdn (V,).

9.5 Xac dinh canxi

Dung pipet hut 50 mi dung dich B vao céc dung tich 250 ml; thém 50 ml nudc, 15 ml dung dich
KOH 30%, 5 ml dung dich kali xianua, 1 dén 1,5 g chi thi fluorexon va chudn dé bang dung dich
Trilon B 0,01 M cho dén hét anh huynh quang trén nén den. Ghi thé tich dung dich Trilon B da
dung (V,). Béng thdi tién hanh chudn d6 mau trdng v6i 100 ml nudc cét va day dd cac thude thir
nhu trén, ghi thé tich (V,).

9.6 Tinh két qua

98.1 Ham lugng canxi oxit dudc tinh bang phan tram, theo cong thirc:

0,00056 . (V, -V,) 250 . 250
Cal (%) = X x 100
m 100 . 50

9.6.2 Ham lugng magie oxit dugc tinh bang tram, theo cong thirc:

0,00040 . [(V,-V,) - (V; -V)]  250.250
MgO (%) = X x 100
m 100 . 50

trong do:

V, 1a thé tich dung dich tiéu chudn Trilon B 0,01 M diing d€ chudn d6 téng canxi va magié trong

mau;

V, la thé tich dung dich tiéu chugn Trilon B 0,01 M diing dé chudn do tdng canxi va magié trong

mau trang;
V, la thé tich dung dich tiéu chudn Trilon B 0,01 M dung d& chuln dé canxi trong mau;
V, la thé tich dung dich tiéu chudn Trilon B 0,01 M dung d& chudn d¢ canxi trong mau tréng;
0,00056 la lugng gam CaO tudng (mg véi 1 ml dung dich chudn Trilon B 0,01 M;
0,00040 la lugng gam MgO tuong (ing vdi 1 ml dung dich chudn Trilon B 0,01 M:
m 14 khéi lugng mau can theo diéu 8.3.

Két qua phép thir la gid tri trung binh cac két qua cla hai lan thir duge tién hanh song song, sai s6
gitra chung khong dugc vuot qua 0,30 % gia tri tuyét doi.
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10 Xac dinh ham lugng anhydrit sunifuric tong(S0,)

~
101 Ngiyén t3c Tach sit nhdm bing amoniac k&t ta va nung sunfat &4 dang BaSO,

10.2 Thudc thit, dung dich va thiét b

Cac dung cu thong thudng dung trong phong thi nghiém va:
- axit clohidric, dung dich 10%,;
— amoniac, dung dich 25 %,
- bari clorua, dung dich 10%;
- metyl dd, dung dich 0,1 %,
- chen nung;

— 10 nung;
10.3 Tién hanh tho

Hat 100 ml dung dich A da duge chudn bi theo didu 8.2 vao c8c dung tich 250 ml, dun sdi nhe va
dung dung dich amoniac 25 % két tlia hoan toan sat nhém. Bun s6i dung dich, dé ngudi réi chuyén
dung dich vao binh dinh mifc dung tich 250 ml, thém nuéc dén vach va lac ky. Loc dung dich vao
binh nén da say kho, bd phan dung dich dau. Hat 100 ml dung dich loc vao ¢ée dung tich 250 ml,
trung hoa bang dung dich axit clohidric 10 % theo metyl dé réi cho du thém 2 ml axit nlfa. bat céc
chira dung dich 18n bé&p dién, dun néng tdi 50 - 60 °C va vira khuady vira cho vao 10 ml dung dich
bari clorua 10 %. D& yén trén bép dm khodng 3 gid rdi loc két tha qua gidy loc khong tan bang
xanh. R{a két tba bang nudc ndng cho dén hé&t mbi truong axit trén gidy loc réi chuyén gidy loc
chifa két tia vao chén nung da nung va can dén khdl lugng khong ddi (G,). Tro hoa gidy loc ri
cho vao 16 nung & nhiét do 860 °C trong thoi gian mét gid. Lay chén ra, dé ngudi trong binh hat 3m
dén nhiét dd phong va can véi dé chinh xac d&n 0,0001 g (duge khéi lugng G,)

10.4 Tinh két qua

Ham luong SO, tdng dugc tinh bang phan tram. theo céng thirc:

0,343.(G,-G,)  250. 250
SO %) = —— ——— x

trong dé:
G, la khéi lugng chén khoéng, tinh bang gam;
G, la khéi lugng chén va BaSQ,, tinh bing gam;
0,343 Ia hé s& chuyén d8i BaSO, sang SO;;
m |4 khéi luong mau can.

Két qua phép thir 1a gia trl trung binh cac két qua ctia hai 1an thit dugdc ti€n hanh song song, sai
léch gitfa chung khong dugc vuot qua 0.2% gia tri tuyét déi.
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Phu luc A
(Tham khao)

Xac dinh ham lugng P,0; hitu hiéu biing phuong phap thé tich
(phuong phap nhanh)

A.1 Nguyén tic

Phuong phap nay dua trén co sd két tha ion phét phat dudi dang phét pho molipdat, sau d6 hoa
tan két ta bang natri hidroxit va chudn do ludng kiém du bang dung dich axit.

A.2 Thudc thir va dung dich:

— natri hidroxit, dung dich 0,2 N;

- axit nitric, d = 1,4 va dung dich 6 N;
~ axit sunfuric hoac axit nitric tiéu chusn 0,2 N:
— phenolphtalein, dung dich 1 % trong rugu etylic;
- kali nitrat, dung dich 1 %;
- ameoni hidroxit, dung dich 10 %;
- diamoni photphat, dung dich 10 %;

- amoni molipdat, dung dich 3 %!: hoa tan 27 g amoni nitrat; 26,3 g axit xitric va 34 g amoni
molipdat trong 832 ml nudc, khudy cho tan hét, thém 127 ml axit nitric (d = 1,4), dun si,
thém 2 giot diamoni photphat, khudy déu, G€ ngudi va dé qua dém, sau dé loc qua gidy loc
bang dd.

A.3 Tién hanh tha

Dung pipet hut 50 ml dung dich da dugc chudn bi theo céc didu 5.1 ; 5.2; hoac 50 ml dung dich A
va 50 m! dung dich B-theo digu 5.3 vao céc dung tich 250 ml, thém 5 m! axit nitric d = 1.4 réi dun
soi nhe 5 phat, d& ngudi dung dich rdi nhd vao dung dich ting aiot dung dich amoni hidroxit cho
dén khi batl ddu cé két tha. Hoa tan két tha béing dung dich axit nitric 6 N réi dun séi dung dich trén
bép dién cb Idp cach amisng. Vira khudy dung dich vita cho tir tif 50 ml amoni molipdat 3 %, dun
sdi thém 3 phut va d€ yén két ta tir 30 phut dén 2 gid. Loc két ta qua gidy loc bang vang va rifa
két tia dén hét axit bang dung dich Kali nitrat 1% (khdng mat mau chi thi phenolphtalein, trong
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25 ml nudc chira 3 giot NaOH 0,2 N 1a dugc). Chuyén gidy loc co két tla vao céc via két tla.
Dung buret nhd tu tu mét lugng natri hydroxyt 0.2 N vao cée dé hoa tan hoan toan két tia Cho du
them 5 mi nua. Ghi thé tich V, ml natri hydroxyl da dung, dung oinh tia rda thanh coc va ihém voo
3 - 5 giot phenolphtaleinva chuan 86 bang dung dich axit sunfuric hodc axit nitric 0,2 N dén kh
mat mau héng. Ghi thé tich axit da dang V, ml.

554 Tinh k8t qua
Ham lugng P,0, huu hiéu, dudc tinh bang phan tram, theo cang thic.

(V{'V;‘} . 0.00051?4 . 250

P,0, (%) = x 100
50. m

trong do:
V, 12 thé tich dung dich tiéu chudn natri hidroxit 0,2 N da ding d& hoa tan két tla, bang mililit;

V, la thé tich dung dich tidu chudn axit sunfuric hoac axit nitric 0.2 N da dung dé chudn do, tinh
b&ng mililit;

m 14 khéi lugng mau can dé phan tich, tinh bang gam.
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Phy luc B
{Tham khao)

Phuong phap nhanh xac dinh ham lugng cani oxit (CaO) va magie oxit (MgO)

B.1 Nguyén tic

Xac dinh canxi va magie trong mau bang phudng phap chudn d6 vdi trilon B sau khi d3 tach khoi

ion photphat trong mau bang ion zirconi va cac oxit R,0, bang dung dich amoniic,

B.2 Tach ion photphat
B.2.1 Hoa chat va thuéc thur:

— dung dich HCI 1+1 va 5%;

- dung dich amoniac 1+1;

~ dung dich tiéu'chudn trilon B 0,01 M:

- dung dich Zr** 0,025M: Can 8,5g ZrOCl,.8H,0vac céc dung tich 250 ml. Thém 100 ml dung
dich HCI 1+1 va khuay cho tan hét cac muéi, Chuyén dung dich vao binh dinh mifc dung tich

1000 ml, thém 100 ml dung dich HCI 1+1 va dinh mifc blng dung dich HCI 5%. Cing ¢6 thé
chu&n bi dung dich trén béng cach nung nung chay ZrO, vdi K,S.0,.

B.2.2 Tién hanh tach

HUt 100 mi dung dich A dugc chudn bi theo disu 8.2 vao céc dung tich 250 ml, thém 50 ml dung
dich zirconi, Gun s6i nhe trong vong 5 phat. D€ nguéi. chuyén dung dich vao binh dinh mde dung
tich 250 ml, dinh mirc bang nude va loc dung dich vao binh non da say khd. Hut 100 ml dung dich
loc vao coc dung tich 250 ml, ding amoniac 1+1 trung hoa dén bat dau ca két tda hidroxit st
nhom va cho du thém 1 ml nita. Bun so6i va c6 nhe d& dudi bét Iuvgng du amoniac (dén pH 9 theo
gidy pH van nang). Bé ngudi. chuyén dung dich vao binh dinh mde dung tich 250 ml, thém nudc
dén muc va loc khé (dung dich B).

B.3 Xac dinh tdng canxi oxit (Ca0) va magie oxit (MgO)

Dung pipet hat 100 ml dung dich B (diéu 9.3) vao c6c dung tich 250 ml va tiép tuc tién hanh nhu
diéu 9.4,
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B.4 Xac dinh canxi oxit (CaO)

Dung pipet hut 100 m! dung dich B (didu 9 3) vilo cée dung tich 250 ml va tiép tue tién hanh nhy
diéu 9.5.
B.5 Tinh két qua

851 Ham lugng canxi oxit (CaQ), dugc tinh bang phan tram, theo cong thie:

0,00056 . (V; - V.) 250 .250. 250
- X ————— x 100
m 100 . 100 . 100

Cal (%) =

B.5.2 Ham luong magie oxit (MgO), duge tinh bang phan tram, theo cong thifc:

0,00040 . [(V,-V,) - (Vs -V,)]  250.250. 250
MGO (%) = — — = X

- x 100
m 100. 100 . 100

trong do.

V, ia thé tich dung dich tiéu chuén Trilen B 0,01 M dung dé chuén dé téng canxi va magié trong

mau;

V. Ia thé tich dung dich tiéu chudn Trilon B 0,01 M dung dé chudn do tong canxi va magié trong

mau trang;
V. la thé tich dung dich tiéu chuan Trilon B 0,01 M diing dé chudn do canxi trong mau;
V, 13 thé tich dung dich tiéu chufn Trilon B 0,01 M dung dé chudn d canxi trong méu trang;
0,00056 14 lugng gam CaO tuong Ung vai 1 ml dung dich chudn Trilon B 0,01 M:
0,00040 |a lugng gam MgO tuong Gng véi 1 ml dung dich chudn Trilon B 0,01 M;
m la kh&i lugng mau can, tinh bang gam, theo diéu 8.3.

K&t qua phép thif la gia.tri trung binh cac két aua ctia hai lan thir dudc tién hanh song song. sai s6
giira chung khong duge vugt qua 0,30 % gia tri tuyét déi.




