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Lêi nãi ®Çu

TCVN  6644 : 2000 hoµn toµn t−¬ng ®−¬ng víi ISO 14235 : 1998.
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T I ª u   c h u È n   v I Ö t   n a m tcvn   6644 : 2000

ChÊt l−îng ®Êt  − X¸c ®Þnh hµm l−îng cacbon h÷u c¬
b»ng c¸ch oxi ho¸ trong m«i tr−êng sunfocromic

Soil quality - Determination of organic carbon
by  sulfochromic oxidation

1    Ph¹m vi ¸p dông

Tiªu chuÈn nµy qui ®Þnh ph−¬ng ph¸p quang phæ ®Ó x¸c ®Þnh hµm l−îng cacbon h÷u c¬ trong ®Êt b»ng c¸ch

oxi ho¸ trong m«I tr−êng sunfocromic.

Tiªu chuÈn nµy cã thÓ ¸p dông cho tÊt c¶ c¸c lo¹I mÉu ®Êt ®−îc lµm kh« trong kh«ng khÝ.

Tiªu chuÈn nµy kh«ng ¸p dông cho c¸c lo¹I ®Êt chøa c¸c thµnh phÇn khö kho¸ng, thÝ dô Cl 
−
 hoÆc Fe2+. Qui

−íc hµm l−îng clorua trong phÇn mÉu thö kh«ng v−ît qu¸ 2 mg.

2   Tiªu chuÈn trÝch dÉn

TCVN  4851 - 89  (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 6642 : 2000 (ISO 10694 : 1995), ChÊt l−îng ®Êt - X¸c ®Þnh hµm l−îng cacbon h÷u c¬ vµ cacbon tæng

sè sau khi ®èt kh« (ph©n tÝch nguyªn tè).

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

Cacbon h÷u c¬ cã trong ®Êt bÞ oxi ho¸ trong hçn hîp dung dÞch kali dicromat (cã d−) vµ axit sunfuric  ë nhiÖt

®é 135oC. C¸c ion dicromat trong dung dÞch cã mÇu ®á da cam, bÞ khö vÒ ion Cr3+ ®æi mµu dung dÞch thµnh

xanh l¸ c©y. C−êng ®é cña mµu xanh l¸ c©y ®−îc ®o b»ng quang phæ. Gi¶ sö oxi ho¸ mét nguyªn tö cacbon
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cña chÊt h÷u c¬ t¹o ra bèn ®IÖn tö, ë ®©y cã mét mèi quan hÖ trùc tiÕp gi÷a Cr3+ ®−îc h×nh thµnh vµ khèi

l−îng cacbon h÷u c¬. Ph−¬ng ph¸p nµy ®−îc hiÖu chuÈn b»ng glucoza dïng lµm nguån cho cacbon oxi

ho¸.

Chó thÝch  - Mét l−îng clorua 2 mg cã trong mÉu thö t−¬ng øng víi hµm l−îng cacbon  kho¶ng 0,7 mg.

4   Thuèc thö

ChØ sö dông thuèc thö ®¹t ®é tinh khiÕt ph©n tÝch vµ sö dông n−íc cÊt hoÆc n−íc ®· khö ion cho tÊt c¶ c¸c

dung dÞch.

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

4851 - 89  (ISO 3696)).

4.2  axit sunfuric ®Ëm ®Æc H2SO4 (ρ = 1,84 g/cm3).

4.3   Dung dÞch kali dicromat, c (K2Cr2O7) = 0,27 mol/l.

Hoµ tan 80 g kali dicromat (K2Cr2O7) trong 800 ml n−íc (4.1) trong mét b×nh ®Þnh møc dung tÝch 1 000 ml vµ

thªm n−íc (4.1) cho ®Õn v¹ch.

C¶nh b¸o - Ion cromat cã trong kali dicromat lµ mét chÊt ®éc tiÒm tµng. Nh©n viªn phßng thÝ

nghiÖm lµm viÖc víi ho¸ chÊt nµy nªn cã phßng ngõa thÝch hîp ®Ó tr¸nh tiÕp xóc, hoÆc nuèt ph¶I

ho¸ chÊt nµy, cÇn tu©n theo c¸c qui ®Þnh an toµn quèc gia hoÆc quèc tÕ. C¸c qui ®Þnh nh− vËy cã

thÓ ®Ò cËp ®Õn vÊn ®Ò lo¹I bá c¸c dung dÞch chøa dicromat, v× chóng cã thÓ g©y h¹I ®Õn m«I

tr−êng. NÕu cßn nghi ngê, xin lêi khuyªn cña nhµ chuyªn m«n.

4.4   Glucoza, khan, C6H12O6

5   ThiÕt bÞ, dông cô

5.1   Dông cô thuû tinh cña phßng thÝ nghiÖm chuÈn.

5.2   C©n ph©n tÝch, cã thÓ c©n chÝnh x¸c ®Õn  0,1 mg.

5.3   èng thuû tinh ®Þnh møc, cã dung tÝch 75,0 ml ± 0,2 ml, l¾p khÝt ®−îc víi khèi ®èt nãng (5.4).

5.4   Khèi ®èt nãng, cã thÓ duy tr× nhiÖt ®é ®ång nhÊt ë 135oC ± 2oC

Khèi nµy ®−îc khoan c¸c lç sao cho, nÕu h lµ chiÒu cao cña dung dÞch sunfocromic trong èng (5.3), tÝnh

b»ng milimet, th× ®é s©u cña c¸c lç ph¶I Ýt nhÊt lµ (h + 10) mm vµ phÇn trªn cña èng nh« cao khái  lç Ýt nhÊt

lµ   150 mm. §o nhiÖt ®é cña c¸c èng chøa dung dÞch oxi ho¸ vµ ®Ó nhiÖt kÕ trong c¸c lç cña khèi. §Ó lµm

gi¶m tèi thiÓu tÝnh kh«ng ®ång nhÊt cña nhiÖt ®é trong khèi, tÊt c¶ c¸c lç kh«ng cã èng chøa mÉu ph¶I thay

b»ng èng chøa 15 ml axit sunfuric (4.2).

5.5   M¸y ly t©m.

5.6   Bé läc sîi thuû tinh.
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5.7   Pipet tù ®éng.

5.8   Quang phæ kÕ, ®−îc trang bÞ cuvet 10 mm vµ ®−îc ®IÒu chØnh tíi b−íc sãng 585 nm.

5.9   Nåi c¸ch thuû.

6   MÉu thÝ nghiÖm

Sö dông c¸c mÉu ®Êt ®−îc lµm kh« trong kh«ng khÝ, cã phÇn cì h¹t < 2 mm ®· ®−îc xö lý theo TCVN 6647 :

2000 (ISO 11464). Sö dông phÇn mÉu nµy ®Ó x¸c ®Þnh hµm l−îng n−íc theo TCVN 6648 : 2000 (ISO

11465). §Ó x¸c ®Þnh cacbon, c¸c mÉu con ®¹I diÖn cho mÉu thÝ nghiÖm ph¶I ®−îc nghiÒn nhá cho ®Õn khi

lät qua r©y cã lç 250 µm phï hîp víi TCVN 6647 : 2000 (ISO 11464).

7   C¸ch tiÕn hµnh

7.1   Kh¸I qu¸t

HiÖu qu¶ cña viÖc oxi ho¸ phô thuéc vµo khèi l−îng cña phÇn mÉu thö, còng nh− khèi l−îng cacbon trong

®ã, ngay c¶ khi kali dicromat cã d−. Kinh nghiÖm cho thÊy r»ng, trong c¸c ®iÒu kiÖn cña tiªu chuÈn nµy, khèi

l−îng cacbon trong phÇn mÉu thö kh«ng v−ît qu¸ 20 mg. Do ®ã khèi l−îng phÇn mÉu thö ph¶I phï hîp víi

b¶ng 1.

B¶ng 1 - Khèi l−îng phÇn mÉu thö liªn quan víi hµm l−îng cacbon dù ®o¸n trong ®Êt

Hµm l−îng

cacbon dù ®o¸n

g/kg
0 ®Õn 4 40 ®Õn 80 80 ®Õn 160 160 ®Õn 400 >400

Khèi l−îng

phÇn mÉu thö ,

mg
400 ®Õn 500 200 ®Õn 250 100 ®Õn 125 45 ®Õn 50 20 ®Õn 25

7.2   ¤xi ho¸

ChuyÓn phÇn mÉu thö sang èng ®Þnh møc (5.3). Dïng pipet (5.7), tr−íc hÕt lÊy 5,0 ml dung dÞch dicromat

(4.3) vµ sau ®ã lÊy 7,5 ml axit sunfuric (4.2). Lµm ®ång nhÊt mét c¸ch cÈn thËn.

§Æt c¸c èng nµy vµo khèi ®èt nãng (5.4), khèi nµy nªn lµm nãng tr−íc ®Õn nhiÖt ®é 135oC. §Ó c¸c èng nµy

trong khèi ®èt nãng 30 phót, sau ®ã lÊy ra vµ lµm nguéi nhanh ®Õn nhiÖt ®é phßng trong nåi c¸ch thuû (5.9).

Thªm tõ tõ  vµo mçi èng 50ml n−íc (4.1) vµ lµm nguéi nhanh mét lÇn n÷a trªn nåi c¸ch thuû. ChuyÓn l−îng

chøa trong èng sang b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 ml, thªm n−íc cho ®Õn v¹ch vµ l¾c thËt kü.

§Ó yªn trong 1 h. G¹n lÊy phÇn næi cho vµo èng ly t©m vµ ch¹y m¸y ly t©m (5.5) trong 10 phót ë 2000 g.

NÕu c¸c h¹t r¾n vÉn gi÷ l¹I trong huyÒn phï sau khi ly t©m, läc lÊy phÇn næi lªn trªn (5.6).
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Chó ý : ViÖc thªm n−íc vµo dung dÞch axit sunfuric lµ rÊt nguy hiÓm còng gièng nh− sö dông víi

dung dÞch dicromat. C¸ch b¶o vÖ thÝch hîp lµ : thÝ dô, dïng g¨ng tay, mÆt n¹ an toµn hoÆc kÝnh

b¶o hé vµ ¸o choµng phßng thÝ nghiÖm. NÕu cßn nghi ngê, xin líi khuyªn cña nhµ chuyªn m«n.

7.3   ChuÈn bÞ c¸c d·y  chuÈn

ChuÈn bÞ c¸c d·y chuÈn theo b¶ng 2 b»ng c¸ch hoµ tan khèi l−îng glucoza dù ®Þnh trong 5,00 ml dung dÞch

dicromat (4.3) vµo mét lo¹t c¸c èng ®Þnh møc dung tÝch 100 ml  vµ l¾c cho ®Õn tan hoµn toµn.

Thªm 7,5 ml axit sufuric nh− trong 7.2 vµ tiÕp tôc giai ®o¹n ph©n huû t−¬ng øng. Dung dÞch nµy hoµn toµn

trong vµ kh«ng cÇn ph¶I ly t©m hoÆc läc. NÕu kh«ng ®−îc nh− vËy, th× do viÖc ph©n huû sai vµ ph¶I tiÕn

hµnh l¹i.

B¶ng 2 - C¸c d·y chuÈn cña glucoza trong dung dÞch dicromat

Sè thø tù èng Khèi l−îng glucoza

g

Hµm l−îng cacbon trong 5 ml  dung dÞch

mg

1 0,00 0

2 0,25 5

3 0,50 10

4 0,75 15

5 1,00 20

7.4   §o

§o ®é hÊp thô (5.8) cña c¸c dung dÞch ë b−íc sãng 585 nm theo thø tù sau : c¸c d·y chuÈn, mÉu tr¾ng vµ

c¸c mÉu ®Êt. §¶m b¶o r»ng gi÷a c¸c mÉu kh¸c nhau kh«ng bÞ nhiÔm bÈn chÐo.

Dùng ®−êng chuÈn vµ x¸c ®Þnh khèi l−îng cacbon h÷u c¬ trong mÉu tr¾ng vµ trong mÉu ®Êt.

8   TÝnh hµm l−îng cacbon h÷u c¬

TÝnh hµm l−îng cacbon h÷u c¬ trªn c¬ së ®Êt kh« kiÖt theo c«ng thøc :

woc = (a/m).[(100 + w)/100]

trong ®ã

woc   lµ hµm l−îng cacbon h÷u c¬ cña ®Êt theo ®Êt kh« kiÖt, tÝnh b»ng gam trªn kilogam;

a   lµ khèi l−îng cacbon h÷u c¬ cã trong phÇn mÉu thö, tÝnh b»ng miligam;

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

w   lµ hµm l−îng n−íc, ®−îc biÓu thÞ b»ng phÇn tr¨m theo khèi l−îng kh«, x¸c ®Þnh theo TCVN 6648 :

2000 (ISO 11465).
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Chó thÝch − So s¸nh c¸c phÐp x¸c ®Þnh cacbon theo ph−¬ng ph¸p nµy vµ ph−¬ng ph¸p trong TCVN 6642 : 2000 (ISO

10694) thÊy r»ng, trong nhiÒu lo¹I mÉu ®Êt  95% cacbon h÷u c¬ tæng sè cã mÆt ®· bÞ oxi ho¸.

Hµm l−îng chÊt h÷u c¬ cña mÉu ®Êt cã thÓ tÝnh ®−îc tõ hµm l−îng cacbon h÷u c¬ theo c«ng thøc :

wom = f.woc

trong ®ã

 wom   lµ hµm l−îng chÊt h÷u c¬ cña ®Êt trªn c¬ së ®Êt kh« kiÖt, tÝnh b»ng gam trªn kilogam;

woc   lµ hµm l−îng cacbon h÷u c¬ cña ®Êt trªn c¬ së ®Êt kh« kiÖt, tÝnh b»ng gam trªn kilogam;

f   lµ hÖ sè chuyÓn ®æi, gi¸ trÞ cña nã phô thuéc vµo lo¹i chÊt h÷u c¬ cã trong mÉu vµ cã thÓ biÕn thiªn tõ

1,7 ®Õn 2,5 ®èi víi ®Êt n«ng nghiÖp.

9   §é lÆp l¹I

§é lÆp l¹I cña phÐp x¸c ®Þnh hµm l−îng cacbon h÷u c¬ thu ®−îc trong hai lÇn ®o ®éc lËp liªn tiÕp ph¶I tho¶

m·n c¸c ®iÒu kiÖn nªu trong b¶ng 3.

B¶ng 3 - §é lÆp l¹I

Hµm l−îng cacbon, g/kg Sù biÕn thiªn cã thÓ chÊp nhËn

lín h¬n b»ng vµ nhá h¬n

0 10 1 g/kg tuyÖt ®èi

10 - 6,5 %

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) ph−¬ng ph¸p ®· sö dông;

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

d)   kÕt qu¶ x¸c ®Þnh cacbon h÷u c¬ trªn c¬ së ®Êt kh« kiÖt, tÝnh b»ng gam trªn kilogam, chÝnh x¸c ®Õn

mét ch÷ sè sau dÊu phÈy;

e)  nªu hÖ sè chuyÓn ®æi ®· sö dông, nÕu kÕt qu¶ ®−îc biÓu thÞ theo chÊt h÷u c¬;

f)   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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