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LOI NOI PAU

Thé theo yéu cdu vad nguyén vong cua déng ddo ban doc, thay
gido va sinh vién d nhidu trudng dai hec, ching t6i chinh Il b8 sung
va téi bdn cubn sach "Phuong phép ph6n tich dét - nuéec ~ phén
bén - cay trong” da duge NXB Gido duc xudt bdn ldn ddu tién vao
nam 1996. Cuén sdch cung cdp t6i ban doc cbc phuong phiap phan
tich thudng duge si dung rong rdi trong cdc phong thi nghiém &
Viét Nam va thé gidi.

Sach khong chi la tai lidu hoc tgp cho sinh vién cac chuyén nganh
sinh hoc, cac nha khoa hoc Trdai ddt, mot truong, néng lam nghiép,
ma con la tai liew tham Rhdo cho cac cén bd nghién ciu khoa hoc
thudc cdc chuyén nganh trén J cac truong, cic vién nghién cuu, cac
sd NN va PTNT, s¢ KHCN va MT.

Cuén sdch lan thi hai ra mdt ban doc, nhung chéc chén khéng
thé€ irdnh kRhéi mot e6 thiéu sot. Cac tdc gid xin chan thanh cdém on
nhitng y kién déng gép x8y dung cia cdic déc gid.

Y kién dong gép xin gui vd® Nha xudt bdn Gido duc, 81 Trdn
Hung Dbao, Ha Noi.
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Chuong 1
CHUAN B} MAU PAT

Chufin bi miu 12 khAu cd bAn, quan trong d4u tién trong phan tich d4t. Hai yéu
cfu chd yéu cta cong tdc chufin bi méu la :

~ M4u phai cé tinh dai dién cao cho ving nghién cdu.

-~ MAiu phai duge nghién nhd dé&n 40 mijn thich hgp tuy thudc vdo yéu cdu phan
tich.

1. LAy méu phén tich
Tuy thubc vao mue dich nghién ciu ma lya chon cdch 1y miu thich hgp. Théong

'thubng c6 mot s6 cach Iy méiu nhu sau : 1y mlu theo tdng phdt sinh, ldy méu

riéng bigdt hoiac hén hgp, 14y méu nguyén trang thdi tu nhién khong phé hay cfu
tao cua dAt.

Ld}t méu dét theo tdng phdt ainﬁ. Khi nghién cdu 48t v& phat sinh hoc hoac
nghién cdu tinh chdt vat I, tinh chdt nuéc ciia d&t thi ti&n hanh 18y méu nhu sau :

- Dao phéu dién dbt : Chon diém dao ph8u dién phai dai dién cho toan ving
c4n 1y mAu nghién cdu. Phlu dién thudng rong 1,2m, dai 1,5m, sAu dén tdng dé4

me hodc sdu 1,5 - 2m & nhitng noi c6 t4ng dit day. M6 ti dac trung hinh thai phéu
dién va chia tlng phdt sinh khédc nhau.

~ L&y mdu ddt : LAn lugt 18y méu dat tu tﬁng phat sinh duéi cung lén dén
tAng mat. M5&i tdng, miu d4t dugc dung trong 1 tii riéng, cd ghi nhan rd rang.
Lugng d4t ldy tt 0,5 dén 1 kg la vira.

D6i voi téng cufi cung (sfu nhdt) thi ldy mAu & phén gidp véi day phiu diénw,
tdng mat (tAng canh tdc) 1&y doc subt ca t§ng dén c4ach dudng phan tdng 2 - 3cm,
cédc tdng khéac My 0 gita t8ng phét sinh véi do day 10cm. Véi nhitng tdng phat sinh
qué day thl 14y & 2 hoac 3 di€m (méi di€m ldy v6i d6 day 10cm) r6i gdp lai ; con
v6i tdng phét sinh méng (cé thé nhd hon 10cm) thl 14y bé day cAd téng (cdch dudng
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ranh gidi trén va dusi khoang 2em). D6i véi tdng tich tu cua d4t man thi chon vi
trl 14y miu & ché chat nhdt cta tdng nay. '

MG&i méu ddt déu duge ghi phi€u chi ré : s6 phdu dién, tdng (d6 shu l&y méu -
cm), dia di€m ldy miu, ngay 14y méu va ngudi 14y miu.

- L8y méu hén hop. Nguyén téc cia 18y maAu hén hgp Ia 14y cdc mAu riéng biét
4 nhidu di€m khdac nhau r6i hén hgp lai, 1§y miu trung binh. Théng thudng ldy ti
5 - 10 di€m r6i hén hop lai d€ 14y méu trung binh (mAu hén hgp). Khi ldy miu &
cic di€m riéng biét cAn tr4dnh cdc vi tri ca biet khong dai dién nhu : chS bén phan
hoic voi tu lai, ché cly qud tét hoic qua x8u, chd cly bi sdu bénh...

M&u hén hgp thuang dudgce 1y trong nhiing nghién cdu vé néng hda hoc, nghién
ciu déng thai cac chdt dinh dudng cua d&t hoic 14y & cdc rudng thi nghiém. Miu
ddt hén hgp duge ldy nhu sau :

+ L8y cdc méu rieng biét : Tuy theo hinh déang khu dft c4n 14y mAu ma bé
tri cac di€m 14y mAu (5 - 10 di€ém) phan b6 d6ng déu trén todn dién tich. CS thé
ap dung cach 18y méu theo dudng chéo hofic dudng thdng géc (hinh la va 1b) véi
dia hinh vudng gon, hoac theo dudng gi4p khic hodc nhidu dudng chéo (hinh lc va
1d) vai dia hinh dai. Méi di€m 18y khoang 200 gam d4t bd dén vao 1 tui lon.

T
. IEaa 4

c)

][RR

Hink 1 - So d8 bS tri 18y mAu riéng biét

+ Trén mdu va 14y mdu hén hgp : Cdc mélu rieng biét
duoc bam nhé va trén déu trén gify hodc nilon (chu ¥
tron cang déu cang t6t). Sau d6 dan méng réi chia lam
4 phén theo dudng chéo, 14y 2 phin d6i dién nhau trén
lai duagc mAu hén hgp (hinh 2). Hinh 2 - So 88 1y miu hén hop
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Ldy phén 1 va 3, b6 2 va 4 hodc 1y 2 va 4 bd 1 va 3.

Lugng dit cia méu hén hgp ldy khodng 0,5 — lkg, cho vao tdi vai, ghi phiéu miu
nhu néi dung ghi cho phi&u méu & trén, ghi bing bit chi den d€ tranh nhode, nhat la
ddt ubt (cd th€ bd phi€u méu trong 1 tdi nilon nhd, gap gon lai ré6i cho vao tdi miu).

2. Phdi khé méau

Tria mot 86 trudng hop phai phAn tich trong d4t tuoi nhu xéc dinh ham lugng
nuéc, mot s6 chdt d& bi€n d6i khi dit khé mhu NH; , NO; , Fe?™ | Fe** .. ; con
hdu hét cac chl tiéu khac déu duge xdc dinh trong d4dt khe.

Miu dat ldy ti déng rudng vé phai dugc hong kho kip thoi, bam nhé (o 1 -
1,5¢m), nhat sach céc xdc thuc vat, séi d4... sau d6 dan méng trén ban g8 hoac gidy
sach r6i phoi khé trong nha. Noi hong miu phdi thodng gid va khéng cé ciac hda
chdt bay hoi nhu NH,, Cl,, SO,,.. D€ tang cudng qué trinh lam khé ddt cd thé lat
déu miu dift. Thoi gian hong khé ddt c6 th€ kéo dai vai ngay tuy thudc loai d4t va
diéu kién khi hau. Théng thudng d4t cat s& chdng khé hon ddt sét.

Cn chi y 12 méu dd4t duge hong khé trong’khéng khi la t6t nh&t. Khéng nén
phoi kh6 ngoai ndng hodc sfy khé trong tu sdy.

MdAu phan tich tuoi : Trong phan tich dft, mét s6 chl tieu bat buéc phidi phan
tich ngay trong miu méi duge 14y (méu tuci) nhu : dién th& oxi hda khd, ham luong

sit hai, amoni, sunphua,... vi ham lugng cdc chdt nady sé& thay ddi trong qué trinh
* phoi khd mau.

MAu d4t moi ldy v& trén déu réi dem phan tich ngay. Déng thdi can 5 gam dit
nay dem sfy kho d€ xdc dinh ham lugng nudc, phuc vu cho viée chuyén két qua
phén tich td d4t tuoi sang ddt kho kiat.

3. Nghién va rdy maun

D4t sau khi da hong khs, dap nhd r8i nhat hét xac thuc vat va cac chdt 1An khac.
Dung phuong phdp 8 chéo géc ldy khoiang 500 gam dem nghién, phdn con lai cho
vao tdi vai cG giit dén khi phan tich xong.

Trudc hét gia phdn d4t dem nghién trong c6i sd, réi rAy qua rdy 2 mm. Phén séi
da cd kich thudc 16n hon 2 mm dugc cAn khéi luong r6i d8 di (khéng tinh vao thanh
phén cfia dft). Luong d4t d4 qua rdy duoc chia d6i, mét nita dung d€ phan tich
thanh phén co gi6i, nita con lai ti€p tuc nghién nhé bing c6i sd (céi déng hoac mdy
nghién miu) réi rdy qua rdy 1 mm (phai gia va cho qua rdy toadn bd lugng dét nay).
D4t da qua ray 1 mm dugc dung trong lo thiy tinh ndit nhim réng miéng hoac trong
hdp gidy bing bla cing, cd ghi nhén cfn than dung d€ phan tich cdc thanh phén hda
hoc thong thuing. N&u cin phan tich t6ng thanh phdn khoing, mun, nito t8ng s6 thi
ldy khodng 50 gam ddt da qua ry 1 mm, ti€p tuc nhat hét cdc xdc thuc vat (dung
kinh lip phdng dai, hofic dda thdy tinh x4t néng bang miéng da rfi ra trén 16p d4t rai
mong d€ hut hét ré cAy nhd), sau d6 nghién nhé va cho qua ray 0,25mm. Gdi dAt
nay bing gidy dau (hoac gidy can) r8i bd chung vaoc hép dung dit trén.



4. Xéc dinh lugng nude trong dat va h¢ s6 kho kiét (k)
Théng thudng miu dem phan tich & 2 dang :

Md&u ddat hong khé trong khong khi : V6i d4t nay, lugng nudc xdc dinh chinh la
lugng nudc hat £m khéng khi cia nd. Phdn 16n cdc chi tiéu hda hoc téng s6 cing
nhv dé tiéu dugec xdc dinh trén dft hong khé khong khi.

Méu dét tuoi méi ldy v : V4i loai mAu ndy lugng nudc xéc dinh chinh 13 d8 &m
hién tai ctia d4t. Thong thudng méu ddt tuci dung d€ phdn tich cdc chi tieéu va thanh
phdn dé& bién d8i theo cdc di€u kién oxi héa - khd nhu : Fe®* | NHI, NO;, H, S,
thé& oxi hda - khit, hoac hoat déng cua vi sinh vat ddt.

~ Nguyén li phuong phép : MAu dit méi ldy ti ddng rudng vé, ngoai lugng nudc
hit 8m ra con chda nhiing dang nu6c khac nhau tuy thuéc vao trang thai dét noi
14y mAu. Song véi ddt da hong khé khéng khi thi chi con nuéc hit €m khéng khi.

D€ xdc dinh luong nuéc ndy, thuong dung phuong phdp sfy khe & 105° - 110°C.
Khi do toan bd nuéc hit &m bi bay hoi h&t ma chft hitu co chua bi phan hiay. Tuy
nhién & cic d4t ¢6 ham lugng chdt hitu co cao thudng khd dat téi khéi luong khéng
d8i sau khi sy, nén thudng sy miu & 105°C trong thai gian quy dinh. Dac biét
khi ham lugng hitu co qud cao cd th€ &p dung phuong phdp sfy ip suft thip nhu
sfy & nhiét d6 70° - 80°C, dp suft 20 mmHg.

Dua vao khé6i lugng gidm sau khi sy ta tinh duge lugng nube cua dit.

- Trinh ty phan tich :
Xac dinh luong nuéc hut dm khoéng khi cia dét

Sdy c8c can bang thuy tinh (hoac hop nhém) & 105°C dé&n khéi lugng khéng déi.
Cho cfc vao binh hdt £m, d€ & nhiét d6 trong phdng. CAn chinh xdc khéi lugng cée
bing cAn phan tfch (W,).

Cho vao cfc 10 gam d4t da hong kh6 khéng khi va di riy qua ray lmm. Can
‘khéi Idgng cbe sy va ddt (W,).

Cho vao tu sfy 8 105° - 110°C trong 8 gid r6i 14y ra cho vao binh hat gm dé
ha nhiét d6 t6i nhist d6 trong phong (théng thudng véi c6c can thay tinh thi d€ 30
phit, hép nhom 20 phit la duge).

Chii y : Trong khi sfy phai dit nghiéng nédp c6c caAn d€ hoi nuéc thoat ra, néu
12 hop nhém thi day nip dubi ddy hop.

Can khéi lugng c6c (hogc hop) va 44t sau khi sdy (W,), lam lap lai dé€n khi kh6i
lugng (W,) khong d6i (sai s6 khéng vugt qua 3 mg gitta 2 14n can).

XGe dinh luong nuée cic méu tuoi : MAu ddt 18y phai dung trong hop kin dé
tranh bay hoi. Cho vdo c6c can hoac hop nhom dd bi6t trude khsi lugng (W,) 10
gam miu ddt trén. Can chinh xdc khéi lugng c6c can va dit tuoi (W,). Sdy khé ¢
105°C nhu trén r6i can kh6i lugng c6c can va dit kho (W,).
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- Tinh két qud :
Luong nudc hit &m (%) véi ddt khé khdong khi, hay lugng nuéc cia d4t (%) véi
d4t tuoi la lugng nude tinh trong 100g dat kho kiét theo céng thic :
W, — W
2 3
ﬁ x 100

Lugng nuéc (%) 12 lugng nuée tinh trong 100é ddt dem phan tich (d4t kho khong
khi hoac dat tuoi) :

Lugng nubc (%) = W, - W, 100
100

Hé s68 nudc k (h& s6 kho kigt) : k =

100 — lugng nude (%)

Khi muén chuyén két qua phan tich ti 44t khé khong khi (hoac dit tudi) sang
dat kho kiét ta dem nhén ké&t qud v4i hé 86 k tuong tng.

Chuong 2

MOT SO DUNG DICH THUONG DUNG
TRONG PHAN TiCH PAT

1. Nong d6 dung djch

Cd nhiéu cach bi€u dién néng d6 dung dich. Trong phén tich d4t thudng ding cac
loai néng d6 sau :

- Nong d¢ duong luong (ki hiéu la N) la s6 duong higng gam chda trong 1 lit
dung dich hay sf mili duong lugng gam trong 1 ml dung dich.

Vi du : Dung dich 0,5N nghla la 1 lit dung dich nay chia 0,5 duong luong gam
chdt da pha. ’

Duong lugng gam cta mot chét A mot phdn phan ti gam chét d6 tudng dng véi
mét dién tich hoat déng. Dién tich hoat dong trong phan dng trao d6i tinh theo s6
dién tich da thyc sy tham gia k& hgp véi ion khéc, cdn trong phan dng oxi hda -
khd thi tinh theo s6 electron da cho hodc nhén.

Vi du : H,80, + 2NaOH = Na,SO, + 2H,0
2H" + 20H™ = 2H,0

Trong phan dng nay H,80, ¢ 2 dién tich tham gia trao d6i nén duong lugng

0
gam cta nd bang 1/2 phan td gam hay bing 98é 8 = 49,04(g).




6FeSO, + K,Cr,0, + TH,80, = 3Fe,(80,); +'Cr,(80,), + K,80, + TH,0
6e
8Fe’” + 81‘203— + 14H" = eFe®’ + 2057 + TH,0
o] day c6 6 electron tham gia phan dng nén dudng lugng gam cta K,Cr,0, bing
1/6 phan t& gam cua nd, hay bAng :

294,22
6

Néng d6 duong lugng duge diung r#t ph8 bién trong phan tich d4t. Dac biét la
trong cac phép chufin d¢ xsc dinh cdc chat, vi cac chdt tdc dung vdi nhau theo ding
duong luong cha ching, nén c6 thé sp dung céng thide tinh :

ViN; = VN,
V,,N : thé tich va nfng d6 dung dich 1
V,,N, : thé tich va néng d6 dung dich 2
- Noéng dd phan tram khéi lugng (%) la 86 gam chét tan trong 100 gam dung dich.
- N3ng d¢ gam/flit (g/l) 1& s6 gam chft tan trong 1 lit dung dich.

- Ti l¢ pha lodng : bi€u thi mic 46 pha lodng cia mot chit ddm dac nio do
nhu axit sunfuaric dic, amoniac dac, axit clohidric dac.

Vi dg : H,80, 1 : 3 c6 nghia 1a dung dich da dugc pha 1 phan thé tich H,SO,
dac v6i 3 phén thé& tich nudc.

= 49,04 (g)

2. Dung dich chuén

Dung dich chufn 12 cic dung dich ¢6 néng d6 chinh xdc duge dung d€ dinh lugng
cac chit, thudng dugc bifu dién dubi dang néng dd duong lugng (N). Trong phong
thi nghiém ndng héa hay dung cic dung dich tiéu chuén néng d6 sau : H,SO, 0,IN ;
NaOH 9,IN ; KMnO, 0,IN ; Na,5,0, 0,IN ; AgNO, 0,02N ; trilon B 0,05N.

T dung dich nfng d6 0,1N ¢6 thé pha thanh cdc dung dich néng d¢ loang hon :
-0,06N ; 0,02N ; 0,01N khi c4n.

D& pha céc dung dich chudn 0,1N, truéc hét cdn pha gin ding 0,1N (thutng pha
néng d6 cao hon mot chit réi sau didu chinh &€ dugc néng dé 0,1N), néng 46 chinh
xdc sé duge xdc dinh lai bing cdc chit géc tuong dng.

Pha dung dich cd néng d6 0,1N (gén ding) nhu sau :

L Dung dich chudn Lugng héa chfit dé pha thanh 1 lit dung dich
H,S0, 0N 2,8 ml H,S0, dic (d = 1,84)
NaOH 0,IN 4,0 gam NaOH
KMnO, 0,IN 3,16 gam, KMnO,
Na2SZO3 0,AN 21,8 gam N328203 .S H,0
AgNO, 0,02N 3,40 gam AgNO3
TrilonR 0,05N | 9,305 gam EDTA (c6 thé pha chinh xAc)
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. Phédn 16n cic chit pha trén khoéng th&€ can cd vao khéi lugng da l4y d€ tinh ra
néng d4 chinh xdc vi ching ¢6 chita ti 16 nuéc hit &m khéng 8n dinh, hoic trong
thanh phén clia ching c6 l&n cic ch&t khdc nhy NaOH, c thé chia Na,CO,, KMnO,
cé chia MnO,, Na,S5,0, bi oxi hda 1 phdn bdi khéng khi... Do vay cdn dung cdc
chit c¢6 thanh phdn 8n dinh goi 1a cdc chdt g8c d€ ki€m tra lai néng d6 ctia chuing.
Cac chédt géc thuong dung nhuv H,C,0, Na,B,0O,,...

CAC CHAT G6C DE KIEM TRA NONG DO CAC DUNG DICH TIEU CHUAN

Dung dich S gam dé pha Chudn do
ng Chat goc thinh 100 ml | Ly 20ml chét gbc + cac chi thi uan G
tieu chudn . dén
chét gbc 0,IN .
1,50, 0.IN natri tetraborat 1,910 metyl da cam véng sang
Ns,B,0,.10H,0 d6 ohat
. . ] lei
N2OH 0,IN axit oxalic 0,630 phemolphtalein héng nhat
H,C,0,.2H,0
axit oxalic 15ml H,SO, 5N dun néng 80°C | xufit hién
0, 0, 0,6 ' 27
KMnO, O.IN 1 41 ¢,0,2H,0 30 héng nhat
kali bicromat 15ml KI 10%, 3ml HCI dic (d = | mét mau
e} 4 1,19), udc c4. Chuin d h
Na,5,0, 0.IN l.(2Cr20 , (sdy kh 0,490 ), 150ml n \cét udn Ién xan
a 100°C) mau vang nhat tht them 2ml tinh
bot 0.5%
natri clorua NaCl Cho vao binh tam giadc 5l NaCl | xuflt hién
AgNO, 0,02N | khan (sdy & 120°C) 0,170 0,IN vA khoang 20ml nudc, 1mi | két tila mau
K,Cro, 10% d6 gach
Tilon B 0,05N magie clorua (MECXZ) 0,476 5n?1 d?m amon (pH = 10), 10 giot | tu dd _ﬁang
khan (sdy & 200°C) chi thj cromogen den 1% xanh bién

Hién nay cdc chdt chuin thudng dugc sidn xuit sdn chda trong cdc 6ng thiy
tinh han kin, ¢d néng d¢ chinh x4c nhu H,S80,, HCIl, HNO,;, KMnO,, AgNO,, NaCl,
KCl], MgCl,, ... Khi dung chi con pha 6ng nay thanh 1 lit dung dich bing nudc cat.
Cac 8ng chdt chufn nay dudc goi la fixanan va thudng c6 néng dd O,IN khi pha
thanh 1 lit.

Cach pha mot s6 dung dich chufin tu céc hda chdt : xem trong phu luc 12.

3. Pha loang va diéu chinh nong d9 dung dich

- Pha lodng ndng dé : Trong phan tich, tit mdt dung dich ndng d6 cao hon c6
thé pha loang thanh cic dung dich c6 néng dé thdp cAn thi&t cho phép phan tich.
C6 thé thuc hién dé dang dua vdo cdng thitc tinh :

VN, = V,N,

Trong d6 V,, N, la thé tich vd nfng dé dung dich thd nhdt (dung dich cd sén).
V,, N, la thé tich va néng d¢ dung dich thd 2 (dung dich cdn pha). Vi du : Cén
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pha 1 lit (V,) dung dich H,80, 0,05 N (N,) t¥ dung dich H,SO, 0, 1N (N;) thl luong
H,S80, 0,IN (V)) céin ldy la :

V,.N
V2 Nz 1000 (ml) . 0,05 (N)
Vi= - 0100 = 500ml

Nhu vay cén ldy 500ml H,SO, 0,IN pha thanh 1000ml bing nuéc cdt sé& duge
dung dich H,80, 0,05N.

- Di¢u chinh ndng d¢ : Khipha céc dung dich tiéu chufn tt mét luong cia mét
chdt nao d6 (kh6ng phai chdt gdc) thudng chi cho néng 46 gAn ding. Muén biét
néng 46 chinh xdc cén dung dung dich chufin da bi&t ndng d6 d€ xdc dinh lai (khi
pha thudng lfy cao hon néng d6 cén thi&t d& dé didu chinh bdng cdch pha lodng).

Vi du : Muén pha NaOH 0,1N, ta cAn 4g NaOH pha thanh 1 lit (thudng 14y trén
4g d& dugc néng 46 trén 0,IN). Dung dich nay cdn kiém tra néng d& bing chdt géc
tieu chuin H,C,0, 0,IN (hodc H,SO, 0,IN-tiéu chuén néu cé). Gia si chuin 20ml
H,C,0, 0,IN hét 19,8 ml NaOH vita pha (v6i chi thi mau phenolphtalein). Vay néng
dé thuc cta dung dich NaOH la :

Ap dung cong thdc VN, = V,N, ta c6 :
Nynson X 19,80 = 0,100 x 20
2
NnaoHn = m = 0,101 N

Muén diéu chinh dung dich nay vé néng d6 NaOH 0,IN ta ciing ap dung céng
thdc trén :

V, x 0,101 = 1000 (ml) x 0,1 (N)
V, = 990,1 ml

Nhu vay 18y 990,1 ml NaOH 0,101 N pha thanh 1000 ml bing nudc cidt sé& dugc
dung dich NaOH 0,1N.

4. Chuyén ddi nong 49 dung djch sang ciAc dang khic nhau cia mét
nguyén té

Trong phan tich, nhiéu khi cdn thi&t phai chuyén déi néng 46 dung dich ctia ciing
1 nguyén t6 tit dang nay sang dang khéc. Vi du, cd n8ng dd dung dich 12 1mg K'/ml,
ta cin biét néu tinh theo K,O thi néng d§ cia dung dich s& la bao nhiéu mg K,0/ml?
Hay c4n néng d6 dung dich la 1mg N/ml, lugng (NH,),SO, cdn l4y d€ pha dung
dich dd sé l1a bao nhiéu ?

Coéng viéc nay ddi hoi phai tinh todn trén co sd nguyén ti lugng cua tiing nguyén
t§ thanh phdn nén s& mét thdi gian vA gap khd khan. Hién nay d& cd bang tinh
sdn cho m6t s6 nguyén t8 cdn thiét trén co sd st dung hé s6 chuyén d6i F, ta dé
dang tim duge lugng cidc chdt tuong dng cén thiét.
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Hé¢ 86 chuyén dbi F mét s6 chdt

F Dang chuyén déi F

4,117 (NH),S0, «» N 0,212
1,430 Fe203 « Fe . 0,695
0,505 Ca0 «» CaCl, 1,979

Vi dy : Cén pha 1 lit dung dich ¢6 néng d6 1 mgN/ml t¥ (NH,),S80,. Theo

bing trén F cia N — (NH,),50, la 4,717 nghia la ld&y 4,717g (NH,),SO, pha
thanh 1 lit.

§. Cach pha ché cic dung dich thong thudng (xem phén phu luc)

6. Phuong phap chufin dé bing trilon B

Trilon B hay complexon III ]la mu6i dinatri cia axit etilen diamin tetra axetic
(EDTA), c6 cébng thic :

NaOOC - CH, CH,-COOH
. \N—CHZ—CH2—N/ '
HOOC - CH, / \ CH, - COONa
thueng dugc viét gon duéi dang cong thic NaH?Y.

Ngay nay, phuong phap chuéin do trilon B dude sit dung rdt rdOng réi trong phin
tich héa hoc ndi chung va phan tich dft ndi riéng.

. 2H,0

Trilon B 1a chat bdt mau trdng, k&t tinh, ngdm 2 phan td nudc va c¢6 ddy du
tinh chédt cia 1 ch&t g6c. Do vay khi pha dung dich chuéin trilon B chi cdn can chinh
xdc lugng cén thiét trilon B (kho) réi pha thanh dung dich la duge.

a) Lién két giita trilon B va cac iton kim loai

Khi hoa tan trong nuéc trilon B s& phan li theo phuong trinh sau :

Na,H,Y — 2Na* + H,Y*

“Trong diéu kién thich hop H,Y>~ két hop véi cédc cation kim loai héa tri 2 (Me?"),
héa tri 3 (Me>*) va hda tri 4 (Me*") :

Me** + H,Y? «<>MeY> +2H'

Me** + H,¥¥ esMeY ™ + 2H'

Me* + H,Y* =>MeY + 2H'
Cdu tao khong gian cia ching nhu sau :

CH,CO0" CH,CO0 CH,CO0—
N CHZCOO—L( N/ -CH,C00— NT{— . CH,C00
(J:HZ)2 U= (CHZ)Z I (CH2)2 T jvte“*
= J ' — N=— " oo
= ~CH,C00 N== " CH,C00 _I " CH,CO
CH,CO0™ CH,CO0 CH,CO0—
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Phic cua ion kim loai v8i complexon IIT goi 14 complexonat. Khad nang tao thanh
cdc complexonat phu thude vao :

- D6 axit : Thudng ciac phic cda trilon B v6i cac ion kim loai hda tri 3, 4 bén
trong moéi trudng axit hon 1a phdc clha trilon B vGi ion kim loai héa tri 2. Khi
pH ting, cdc ion kim loai héa trj 3, 4 d& bj k&t tta dusi dang hidroxit. Cdc phuc
cua ion héa tri 2 véi trilon B thi bén viing & pH cao hon. Do vay khi chuin dé
phai gitt pH cta dung dich & khoAng thich hgp v4i phan ng, thudng dung dung
dich dém.

- Nhi¢t d6 : Nhiét do tang lam tang téc do tao phdc. Nhiéu trudng hgp can thiét
phai chufdn do & 40 - 60°C.

b) Mét 86 diém can chi y trong phén tich bing chudn d¢é trilon B

- Mot phan td complexon IIT ludn lubn lien k&t vai 1 ion kim loai, khéng phu
thudc vao hda tri cta né. C&u tao cia complexonat bao gém ca lien k&t hda tri va
lién k&t phdi tri véi 2 nguyén tu nito.

- Phan dng tao thanh complexonat giai phdng ra 2 ion H' khéng phu thudc vio
héa tri cia ion kim loai, do vy duong lugng gam cia ching dudc tinh bing phan
tt lugng chia cho 2.

M
Duong lugng gam (EDTA) = —p—
M.
ki
Duong lugng gam (kim loai) = —%loﬁ

- D6 bén cua complexonat khac nhau thi khdc nhau. D6 bén cua phic chdt duge
danh gia thong qua hing s6 khéng bén pK.

pK = -1gKk
Khi pK cang 16n thi phdc chdt cang bén, hay midc d6 phan li it.
Vi du : pK cia CaY? 1a 10,96 (tai M = 0,1 va 25°C)
CaV? <Ca® + Y%
[Ca®"1 (Y]
K="—""077"
[CaY” ]
pK = -IgK = 10,96
Trong 1 dung dich ¢ nhiéu cation kim loai tu do thi trilon B sé& lién két trudc
hét v6i cdc cation kim loai ¢6 hing s6 khéng bén cao hon, hay nhing cation tao
phic chit bén hon véi trilon B. Vi du, khi Fe** va AP** cung c6 mat trong dung
djch, thi trilon B s& tao phdc véi Fe> truéc vl complexonat sit cé hidng s6 khong
bén 1a 25,1 cao hon so véi Al (pK,_gppa = 16,13).
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Bang hang s8 pK cia mét s8 complexonat (M = 0,1, t = 25°C).

L Cation Complexonat pK Cation Complexonat pK
Lit Liv* 2,79 Cu2+ cuy?® 18,80
Na* Nay* 1,66 Hg™* HgY” 21,80
Ag* AgY* 7,20 Mn?* MnY?* 14,04

1Y g MgY” 8,69 Fe?* - FeY?” 14,33
Ca* CaY?* 10,96 cot* Cov? 16,31
sr2* Sry* 8,63 NiZ* Niy?* 18,62
Ba’* BaY? 7,76 Pb** PbY? 18,04
Zn** Zny? 16,50 ALY ALY 16,13
cd*t cdy?® 16,46 Fe** FeY 25,10

Ti%* TiY 19,10

- pH moi trudng c6 anh hudng dé€n viéc tao cidc complexonat, trong méi trudng
kiém mot s8 cation kim loai bi k&t tia duéi dang hidroxit, khéng tao thanh cac
complexonat vi d& bén ctia hidroxit kim loai dé bén vitng hon cdc complexonat
cua chung.

~ D6 bén cua complexonat mét kim loai ne:ao do phai 16n hdn d6 bén cta phuc
chdt tao thanh gita cation kim loai dd véi chdt chi thi. Vi du, khi chudn do Mg**
bing trilon B véi chi thi cromogen den, lic ddu dung dich cd mau dé man cta phic
chit gita Mg2+ véi cromogen den. Khi chuin do, trilon B sé tao phitc véi Mg?* va
ddy cromogen den thanh dang ty do (do trilon B lién két manh véi Mg2+ hon 1a lién
k&t cromogen den v4i Mg?'). Tai di€m tudng duong toan bé Mg** da lien két hét
v6i trilon B, cromogen den dugc gidi phdng ra ¢é mau xanh.

Ngugce 1ai khi phde chdt mau bé&n hon complexonat thi khong th€ chudn d& duge.
Vi du, khéng thé chudn d6 Cu?' bang trilon B véi chi thi cromogen den & pH = 10,
vi cromogen den véi Cu’’ tao phéc mau bén hon nén trilon B khong ldy duge Cu®*
ra khéi phdc mau va khong thé€ gidi phong cromogen den ra dang tu do.

c) Mot 86 chdt che khi chudn d6 hén hgp nhiéu ion bdng trilon B

Do complexon I1I ¢6 kha nang tao phdc véi nhiéu ion khic nhau, nén khi chuin
dé mét ion ndao d6 trong hén hop cd nhidu ion khdc nhau cdn phai loai trit ching.

Céc chdt duge st dung goi 12 cac chét che, nd cd tac dung tao phitc bén vdi cac ion
la nhung khéng tao phic véi ion cén xdc dinh.

Cac ch&t che thudng dung :
KCN dé& che Fe, Cd, Hg, Cu, Zn, Ag, Ni, Co,
Triethanolamin d€ che Fe, Al, Mn
Dimecaptopropanol dé€ che Zn, Cd, Hg, Sb, Sn, Pb, Bi
NH,F dé che Al, Ti.
Ngoai st dung céc chit che, con ding cdc chdt d€ két tha cdc ion la, hodc cd thé
két hop cAd 2 phuong phdp : che va k&t tua d€ tién hanh chudn dé v4i complexon III.
Phuong phip chuidn dé complexon III ¢6 thé xdc dinh duge nhiéu chdt khic nhau
nhu Mg, Ca®, Pb?*, Fe**, A1*", CN", SOI", ... nén chung dugc s dung rit phd
bi&én trong phan tich dit.

{

|
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d) Chdt chi thi ding trong chudn d¢ trilon B

- Cromogen den ET.00 (con goi la Eriocromo den T), céng thic C,otH1;0,N,8Na,

thuong ding dé chudn d6 t8ng Ca?* va Mg®™ & pH = 10, dang tu do c6 mau xanh bién,
dang lién két véi Ca, Mg cd mau db6 man. Ciang loai véi eriocromo den T o6 crom xanh
den axit C, H ,O,N,S,Na, va crom xanh K cd cong thic C,;H,0,N,S;Na,.

- Metintimon xanh tidc 3.3 bis — di (cacboxi metin) aminometin timon sunfo = ftalein.
Dang tu do ¢6 mau tim, dang lisp két ¢ mau xanh bién. Thudng dung lam chi thi
cho xdc dinh Ca, Mg, 8 pH = 10 nhu cromogen den nhung cé uu diém hon 13 khong
bi Anh hudng cua Cu? (cromogen den khi cd mat Cu®* da véi lutgng rat nhd cing
khéng chuyén mau & diém tuong dudng).

- Murexit CgHN,O, . H,O 12 mu6i amon cda axit pupurovic. Khi két hgp véi canxi

cé mau héng, dang tu do cd mau tim. Dang lam chi thi d€ chusn d6 Ca’* & pH =
12 (trong diéu kién nay Al3+. Fe** va ca Mg2+ da bi két tda dudi dang hidroxit),
mau clia nd kém bé&n nén cho vio truéc khi chufn dé.

- Fluorexin (con goi la Calcein), trong mél trudng kiém (pH = 13) sé& tao phic
véi Ca, Sr, Ba ¢ mau da cam - héng va dac biét la phat ra huynh quang mau luc.

- Patton Reeder C,H,,N,0O.S con goi la (HHSNN) la chi thj cho canxi thay cho

murexit khi chufin d6 Ca?* & pH = 12 vi nd chuyén mau ré hon vi mau bén hon.
Dang lién két v8i kim loai (Ca) c6 m3u dé néu, dang tu do ¢ mau xanh bién.

~ Ngoai ra con nhiéu chi thi khdc duge st dung nhu axit sunfoxalicilic, sunfoxianua

amén dung khi xé/q/ dinh Fe¥* ; dithizon khi xéc dinh Zn ; cromazuron S khi xic
dinh Al...

HAu hét cac chi thi ké trén dugec st dung trong nhing diéu kién pH da duge
thiét 1ap d€ chufn d6, vi su bi€n mau cda ching phu thuse pH.

e) Pha dung dich trilon B tiéu chudn

_Céng thdc phan t¥ cia trilon B 1a C,H, ,O4N,Na, . 2H,O c6 phén ti lugng bing

372,242, 1a chét c6 ddy dt tinh chit cia moét chit géc nén c¢6 th€ pha dung dich
chudn ti nhitng luong cAn chinh x4c. D€ pha 1 lit dung dich trilon B ¢d ndéng d6
tuong dng ngudi ta cAn nhiing lugng cAn nhu sau :

0,200N = 0,100M : l4y 37,22g EDTA

0,100N = 0,050M : 14y 18,61g EDTA

0,050N = 0,025M : idy 9,306g EDTA

0,020N = 0,010M : lay 3,722g EDTA
gau d6 hoa tan va dinh mic béng nuéc cat.

Thong thudng trilon B pha nhu trén 12 dugc, nhung mudn ki€m tra lai néng do6
thi dung cdc dung dich kém hodc magie tiéu chudn. Ti€n hanh chufn d6 & pH = 10
(véi chat déem NH,Cl + NH,OH), chi thj mau la cromogen den. Chat g6c cd thé 1a :
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- Kém : Can 0,6538g kém Eim loai tinh khi&t hoa tan véi 5ml HCL (1 : 1), duh
nhe trong ti hét. Hoa tan xong chuyén todn bé vao binh dinh mte 1 lit réi lén thé
tich dén vach duge dung dich ZnCl, 0,01M.

- MgCl, khan hda trong nuéc cit.

Chuong 3

CAC PHUONG PHAP PHAN TiCH gc’)A Li
DUNG TRONG PHAN TiCH PAT

1. Phuong phip so mau quang dién

Phuong phdp so mau la phuong phdp phan tich dua trén sy so sinh cudng dé
mau cia dung dich nghién cdu véi cudng d6 mau cia dung dich tiéu chufn cd néng
d6 xac dinh. ,

Phuong phdp nay dugc dung chd y&u d€ xdc dinh lugng nhé cia céc chét, tén it
thtsi gian so véi cac phudng phdap hoa hoc khAac.

a) Dinh lugt co bén cia phuong phdp so mau. Néu roi mot dong sing (cudng do
I,) vao mgt cuvet dyng dung dich thi mgt phéin cla né (cudng 46 Ir) bi phan xa tit
- mat cuvet, mét phén khic (cudng dé 1)) bi dung dich hdp thy, phdn con lai (cudng
do I) di qua cuvet. Ta cd :

I,=L+I +] (1)

Khi st dung mot loai cuvet cé th€ xem cudng d6 dong sang phan xa la khéng
d8i, va thudng khong 16n nén cé thé bd qua. Khi d6 phuong trinh trén cé dang :

I,=1 +1, (2)

I, va I, cd thé do truc tiép, con I, tim duge theo I, = I, — 1. Dua trén v6 s6 thuc
nghiém, Bugo (Bougueur) vA Lambe (Lambert) da thiét 1ap dinh luat va ph4at bi€u nhu
sau : Nhitng 16p chft cd chiéu day d8ng nhit trong nhiing diBu kién khac nhu nhau
luén luén hdp thy moét tl 12 nhu nhau cia chum sdng roi vdo nhitng 16p chét dd.

Biéu thic todn hoc cha dinh luat la :

=1 .eH 6))
1 : chiéu day l6p hé&p thu.

k : hé s6 tAt, he s6 nay chi phu thudc vao ban chat chdt tan va buéc séng anh sing
chi€u vao dung dich. Do dd dinh luat hdp thy dnh sdng Bugs - Lambe chi ding cho
tia don sic.

Khi nghién cidu su hdp thu snh sdng bdi dung dich, Bia (Beer) da thiét lap ring,
he s& tAt k ti & v6i néng d6 chdt h4p thy, tdc la :

k = £C

2-PPPTB : 17



AN

Ké&t hgp nhitng nghién cdu cie Bugo — Lambe - Bia ta c6 ;

= -eCl
I, =1,.e

hay I =1, .107% 4

Né&u néng d6 C duge tinh theo mollit ; chidu day 16p dung dich ! do bing cm thi
£ dugc goi 12 h¢ g6 tat phAn t& hay hé s§ hdp thu phan tu ; £ 12 mét dai lugng
khong d8i phu thuée vao buébe séng dnh sdng, bian ch4t cua ch&t tan, nhiét 46
dung dich.

b. Céc dai lugng thuong dung trong phuong phép so mau

- Ti s giita cudng d¢ chim sdng sau khi di qua dung dich (I) v6i cudng do
chim sdng chi€u vao dung dich (I ) goi Ja d6 truyédn qua, ki hiéu bang T.

T = fl‘- = 107 (5)

0
Dai luong T dng véi chidu day l6p dung dijch bAng lem goi 14 hé 86 truyén qua.

- Loga cua dai luong nghich dio v6i d§’truyén qua goi 1A méat d6 quang D hay
d6 tit E (extinction)

1 Io
D=E=lg',i;=lg'i*=801 (6)
t

Tit dinh nghia nay ta suy ra 1A mat d6 quang D ti 1& thuan vé6i nédng d6 chdt tan
trong dung dich.

¢) Vung quang phé hdp thu. Dac di€m hép thu anh sdng cia cdc hop chdt mau
14 sy hdp thu chon loc. Heé 86 hép thu phan ti cta hgp chit mau va mat d6 quang
cia dung dich khdc nhau dé6i véi nhitng dnh séng di qua cd cdc buéc sdng khac
nhau. Vi vAy ph8 hfp thu cing 12 mot dac trung di€n hinh cia cic hgp chdt mau.

Khi sit dung phuong phdp so mau d€ dinh lugng mot chdt ngudi ta phai dung
tia don sic nao ma khi chifu qua dung dich, gid tri D do dudgc 12 16n nhdt. Muén
vay ngudi ta do gid tri D 1;
mat d6 quang hoac hé
s6 h&p thu phan ti cla
dung dich mau véi
nhitng buéc séng khéc
nhau, cdch nhau 10 -
20nm. O gia tri buéc
séng nao ma D do duge
1a 16n nhat thi dé6
chinh 14 buéc séng 4nh
sang thich hgp dé€ dinh
lugng hdp chit mau \»
nay (hinh 3)

Dmax

i
'
]
|
]
i
t
[}
}
[}
i
]
{
]

nax

Ty
3

Hinh 3 - Vang quang phd hép thy
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d) Kinh loc mau. D& dam bio d6 nhay va dd chinh xdc cla phép xdc dinh ngudi
ta khéng cho dung dich h&p phy mét hén hgp 4nh sdng ma chi cho nhitng tia sdng
bi dung dich mau hip phu cyc dai di qua. Muén t4ch duge nhitng tia sing nAy ngudi
ta phai ding kinh loc sdng (kinh lgc mau).

Kinh loc séng 1a tén goi chung cdc moéi trudng nhu thiy tinh, mang téng hop ...
chi cho nhitng tia sdng thufc moét ving xéc dinh cia quang ph8 di qua.

Kinh lgc sdng trong phuong phdp s0 mau phai dAm bdo nhitng 4nh sdng don sic
truyén qua cyc dai & nhing budc séng trung vdi budc séng hdp phu cuc dai cia
dung dich mau xac dinh, tdc la nhiing tia sdpg don s&c di qua kinh lgc mau phai
bi dung dich mau hdp phu chon loc cac nhdt. Muén vay trudc khi do dung dich mét
hgp chét mau chua bist 4 (bubc séng dnh sing bi hép thu cuc dai) ta cé th€ lam
theo 16i thuc nghi®dm : quay cdc kinh lgc mau xem kinh nao cho 4nh sdng mau bj
hdp thu manh nhdt, hodc cd th€ dua vio mau sidc cia dung dich xd4c dinh d€ tim
kinh loc mau thich hgp theo bang sau :

Mau cia dung dich Mau cia kinh loc sdng
Tim ’ Luc vang
Xanh Vang
Xanh luc Da cam
Luc xanh _bs
Luc D4 nau
Luc vang Tim
Vang Xanh
Da cam Xanh luc
bs Luc xanh

e) Phuong phdap xéc dinh ndng dé cée chdt. Khi tién hanh mét loat phép xac dinh,
phuong phéap thuan 1gi nhét 1a phuong phdp dudng chuin. D€ x84y dung dudng chuin
ta do mau cdc dung dich chu&n cta ch4t d6 vd6i cdc néng d6 da bi&t.

Tién hanh do gid tri mat d6 quang (hay phén tram d¢ truyén qua) cia day dung
dich chu&n ndy va x4y dyng dudng chuén trén gidy milimet. Truc hoanh biéu dién
giad tri néng 40 nguyén t6 cln xic dinh, truc tung bi€u thi gid tri mat 48 quang
nhan dugc.

Né&u néng d6 dung dich mau ndm trong khoAng tuan theo dinh ludt Bugo - Lambe
- Bia thi t&t cad gié tri mAt d quang nhan dugc nAm trén mot dudng thdng Sau
dé do gia tri mat d0 quang cia dung dich mau nghién cdu & cing cuvet va kinh loc
mau diung do cdc dung dijch chufn. Theo dudng chuén, ta xdc dinh duge néng do
dung dich mau nghién cdu (hinh 4)

Vé i thuyét, cdc di€m d€ xay dung d6 thj phai ndm trén mot dudng thdng, nhung
trong thuc t& do nhitng sai 86 khd trénh khéi, ching cd chénh léch it nhidu, vi vay
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khi ké dudng thing cua

0,30 dé thi phai ké sao dé€ dai
’ dién cho dudng thing I

thuyé&t cia cic di€m.

0,20 Vi mau bi&n d8i theo
thdi gian (thuong bi
nhat d4n), cho nén

khong kéo dai thai gian
do, do dd s8 lugng méu
¢ phai han ch& Nhung

T ' — ™ néu dung dich cd mau
0,10 0,20 0,30 0,40 0,50 mgX/100mi b&n thi khﬁng dai hoi
Hinh 4 - Phudng phép dudng chudn xic dinh néng d6é chc cht khit khe nhu vay

]
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I
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2. Phuong phap quang ké ngon lhia (flamphotomet)

Phuong phdp quang k& ngon lia 12 mot dang phéan tich quang ph8 phit xa. Nguyén
i co ban ctia phuong phdp nhu sau : Du6i tdc dung ctia nhiét d6, ngon lita céc
nguyén tlt, phan t¥ hodic ion mét chdt bj kich thich ma chuyén sang trang thai cic
dao déng cua dién ti phat xa. Cuong dd phat xa nay duge do bing dung cu quang
hoc réi tit d6 tinh ra néng d6 chdt cdn xdc dinh. Pham vi st dung quang k& ngon
Ita rdt 16n. R4t nhiéu nguyén t6 cé thé dung phuong phip nay d€ xdc dinh truc
tigp hosc gidn ti€p véi téc do nhanh ma d6 chinh x4c lai cao.

a) Co 86 Ui thuyét. Sy hdp thu hodc phdt xa nang lugng 4nh sdng lam cho nguyén
td (hodc phan ti, ion) ti trang thdi binh thudng sang trang thdi kich thich va nguge
lai. O trang thdi binh thudng nguyén t& c¢6 nang lugng nhé nhdt, khi hdp thu nang
lugng chung chuy&n sang trang thdi kich thich. Thdi gian nguyén ti & trang thai
kich thich rft ngén (thudng 1a 1078 gidy) r6i lai chuy€n sang trang thé&i cén bing
kéem theo sy phat xa.

_ Su phat xa phy thudc vao mic nang lugng cua ching & trang thdi binh thuéng
va trang thdi kich thich.

Nhu viy mdi mét nguyén ti hay ion bi&n d8i tu trang thai binh thudng sang
trang théi kich thich duge dic trung bing mét tri s nang lugng nhé&t dinh. Vi vay
su phiat xa nguyén td cda bdt ki mot nguyén t6 nao cing cd thanh phin quang phd
dic trung hay ciu taoc vach quang phd dac trung.

D& dng dung trong phép phan tich dinh lugng ngudi ta chon 18y moét vach quang
ph8 dac trung nhft tdc 13 mot lugng nhé chAt d6 vAn xuft hién vach phd nay. Su
thay d4i cudng d¢ cta nhiing vach nay xdc dinh lugng nguyén t6 cAn phan tich.

Sy kich thich quang ph8 phédt xa ting l&n cung v6i ngubn niang lugng ban ddu
cung cédp, tdc 1a nhiét d6. Tuy nhién mét s§ nguyén t8 (nhu kim loai kiém, kiém
th8) cé th€ phat xa 4dnh sing & nhiét d6 khong cao l&m, vl vdy viéc xdc dinh nhitng
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nguyén t6 ndy khong cdn thi&t phai d8t & nhiét d6 rit cao. Ndi chung dé nhan duge
nhitng vach quang ph8 cén cd nhiét d6 thich hgp cho ting nguyén té. '

NHIET DO CUA MOT SO NGON LUA THUONG DUNG
(theo Poluectov)

Hén hgp chay Nhiét ¢6 ngon 1z (°C)
Propan - khong khi 1700 - 1800
Hidro — khoéng khi 2000 - 2045
Axetilen - khong khi 2125 - 2397
Hidro - axi 2550 - 2660
Axetilen - oxi 3100 - 3137
Propan ~ axi 2850

Khi ting néng d6 Igl |
nguyén t& cd thé xay
ra hién tugng tu hdp .
thy phat xa, tdic la
nhing. nguyén tu ’
khong bj kich thich sé
hdp thu moét phén
nang lugng phat xa.
Vi th& nén bdt ddu td
mdt giéi han ndng dd
nao dé (d6i v6i méi
nguyén t8 xdc dinh) -
thi quan heé giia igC
cudng 46 phat xa I va Hinh 5 - Quan hé gilla cudng d¢ phat xa (1) va ndng d6 nguyen té (C)
néng d6 C s& khong
12 tuyén tinh (hinh 5), tdéc la phuong phap quang k& ngon ltta chl ding va dung
. dugc trong moét pham vi nhét dinh vé nfng d6 d8i v6i ting nguyén td.

Ngoai ra cén chd y téi nhitng diéu kién sau :

~ Qui trinh xay ra trong ngon lua : d didu kién nhiét d6 cao cd su bay hoi I8n,
ph&n td céc mudi phan li tham gia phdn dng véi cdc thanh phan khic, két qua la
cung mot ldc trong ngon lda cd tén tai mot lugng electron tu do, ion, phan tu,
nguyén ti .. CAn bdng giita nhiing dang ndy phu thufc vado nhiét dd cla ngon lua,
thanh phdn hai cia dung dich, diéu kién oxi hda ~ khit. Vi vay thanh phdn dung
dich chda nguyén t6 cdn xdc dinh cé &nh hudng dén két qua phan tich. D€ loai tru
anh hudng nay, cin c6 tao cho dung dich chufn cd thanh phén giéng nhu thanh
phén dung dich phéan tich.

Thanh phén dung dich khéng nhiing dnh hudng dén cde qua trinh xdy ra trong
ngon lia ma con anh hudng t6i qua trinh phun. Nhiét do, sdc cang b& mat ... s&
thay d6i lugng dung dich dugc hit qua vdi phun tham gia vao trong ngon lia, nén
d6 sdng clia ngon lia ciing s& thay d6i. Didu d6 s& gy nén sai s8 cho phép phan
tich.
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- Sy cd mat cha céc ion la véi lugng l6n trong dung dich s& lam chuyén dich
can bing trong cdc phin dng phan li va ion héa trong dung dich. Vi du nhu cudng
d6 phdt xa cia canxi va cta cdc kim loai kiém khac gidm xufng khi cd mat nhom
vi khi d6 tao thanh m¢t hgp chdt khé phan li nCa0.Al,0,. Lugng canxi cang nhiéu
thl n cang cao.

- Cac cation kim loai kiém cd Anh huéng d€n .sy phdt xa cia nhau, thudng la
lam ting cudng d6 phat xa. Anh hudng cia cac cation kim loai kiém gidm theo thid
ty sau :

Cs >Rb > K > Na > Li
- Anh hudng cda anion : Khi cé mat mot vai anion trong dung dich s& lam giam
néng d6 va cudng do phit xa cla nguyén ti kim loai. Anion nitrat NO; cé énh
hudng it nh&t dé&n sy phat xa ctia kim loai kiém. Muc d0 anh hudng tang dfn theo
thd tu sau :
SO~ < CI” < PO}~

- R4t nhidu chét ¢ mat trong dung dich thudng tu phdt xa véi nhilng buéc séng
gin véi budc séng phan tich cia nguyén t8 xdc dinh. Diéu d¢ lam tang két qua xdc
dinh. Vi dy, khi xd4c dinh natri c&n chd y vach quang ph8 cia canxi ; khi xdc dinh
kali cn chd ¥y vach cia liti va rubidi.

b} Quang k€ ngon lua
~ Céu tgo : Bdt ki mot quang k& ngon lia nado cing gébm nhitng bd phan chinh

nhu sau :

Nguén phat xa : gdm mdy bom khong khi ndi v6i éng phun mia d€ chuyén dung
dich sang trang th&i sol khi (aérozomn) dua vao ngon lia, bd phan cdp hoi d6t dua
vao den.

Thigt bi don sic : thudng la cdac kinh loc phan lap, méi nguyén t6 cé kinh loc
mau riéng, thudng cd cée kinh loc eda natri, keli, canxi ...

-'May thu phat xa : do cudng d6 phat xa. Da 88 cdc nuéc thudng dung t€ bao
quang dién. '

Di¢n k& nhay (dén 1071°A). D¢ 1a ki€u dién k& guong quay.

-~ St dung :

Chufin bi mot thang dung dich chudn d& bi&t ndng 49, thanh phfin cla ching that
giéng v&i thanh phéin dung djch phan tich.

M3 binh nén khong khi vA kh{ d6t axetylen (tru6c khi di vAo vdi phun vA dén
dét, kh{ d6t va khong khi cdn dugc lam sach bdng dung dich H,80, dic). Diéu chinh
4p sudt khi d6t va khong kh{ cho thich hgp tdc 1 lam sac cho ngon lia chay t6t
(n6u ngon lda cé mau vang va ¢ khdi 1a thia khi d6t, diéu chinh cho ngon lia
déu, khong cé mau) va dung dich bi hit vao 6n dinh, via phai.

Quay kinh loc tuong dng.
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. Md& cong tdc. Dua vao dung dich chufn c¢6 néng d6 16n nhdt. N&u chi s6 ctia dien
k& chi ngodi thang thi phai gidam mang chdn d€ doc duge chl 6 trén dién k& Tigp
tuc do thang chufin v6i néng 46 tit thAp d&n cao. S8 doc pbai lap lai hai 14n. Méi
ldn thay d8i dung dich déu phai rita dén bdng nudc cft va kim dién k& phai chi vé 0.
V& d8 thi chuén.

Thay dung dich chufn bing dung dich phan tich. Doc tri s6 trén dién k&
Tra d6 thi ta dugec néng d8 phai xdc dinh.

Dong vdi khi d6t, ddng t& bao quang dién. Rita vdi phun bAng nudc c4t. Théng
khi toAn by hé théng.

Hinh 6 ~ So d8 miy quang k&€ ngon (Ua Carlzeiss
1,2 - Ap k€ khong khi vA hai dét ; 3 — Gng phun ; 4 — Céc dyng dung dich phan tich ;
5 - Kinh 15m phan chiéu ; 6 - Deén ; 7 - Kinh hoi ty ; B - Kinh loc phan 1p ;
9 - TE& bao quang dién ; 10 - Dién k&

3. Phuong phép quang phé hip thy nguyén tit (AAS)

Nhu da bi&t, vat chdt duge cdu tao tit cic nguyén ti vA nguyén ti la phdn tt
nhé nhét cdn giit duge tinh chdt cia nguyén t6. Trong diéu kién binh thudng, nguyén
td khong thu hay phdt ra nang lugng dusi dang cdc bdc xa, lic nay nguyén ti tén
tai & trang thai co ban. DJ 1a trang thdi b&n ving va nghéo ning lugng nhit cua
nguyén tu. Khi & trang thdi hoi nguyen ti tu do, néu chi€u m6t chim tia sa&ng co
nhitng buée séng xéc dinh vao ddm hoi nguyén ti d6 thi cdc nguyén ti ty do sé
hdp thy cdc bdc xa ¢d budc sdng nhét dinh, dng ding véi nhing tia bdc xa ma ng
cé th&€ phat ra duge trong qua trinh phat xa. Lic d6 nguyén ti dd nhan nang lugng
duéi dang cdc tia bidc xa va nd chuy&n lén trang thdi kich thich ¢ nang lugng cao
hon trang th&i co ban. D¢ la tinh chdt dic trung cia nguyén ti & trang thai hoi.
Qud trinh dd goi 1a quéd trinh hép thy nang lugng cia nguyén tit. Phd sinh ra trong
qué trinh ndy dugc goi 12 ph8 hdp thu nguyén tiu.
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Nghién cdu sy phu thuge cia cudng d6 mét vach ph8 hip thu clia mot nguyén
t6 va néng 49 C trong méy phan tich, i thuyét vad thyc nghiém cho thdy rang :
trong mét vung néng d0 C nhé, méi quan hé giita cudng d6 vach ph8 hdp thu va
néng d0 cie nguyén t6 dd trong didm hai ciing tuan theo dinh luat Bugo-Lambe—-Bia :

D = 0,43 KCl (8)
K : he 36 hfp thy, phu thudc vao chiéu dai cia sdng
C : néng 46 nguyén t8 cln x4c dinh cd trong ngon lda
1 : chiéu day cua 16p hdp thu

I
D : mat d8 quang cda ngon lya ( D = Ig To ).

Duya vao gia tri mat d0 quang, ngudi ta xdc dinh nng 49 nguyén t¥ cua nguyén
t8 cn xdc dinh trong th€ tich nghién cdu. Bi€u thdc trén ching té mat do quang
cia 16p hdp thu ti 18 thudn véi n6ng 40 céa nguyén ti chda trong dé tai buéc song
bfp thu dng v6i nguyén t8 d6. Tinh ti 1@ dugc bdo todn trong mot khoadng néng do
ndo dd, tuy thudc viio tinh ch4t cia nguyén t6 cdn xac dinh va tinh chét chia den.
Su phu thufc trén la co sd thyc tién cda phuoné phap phan tich h&p thu nguyén ti
dinh lugng.

a) Nguyén Ii va thiét bi cia phép do quang phé hdp thu nguyén ti (AAS). Co sd
1f thuy&t cia phép do AAS la sy hdp thu nang lugng (bdic xa don sidc) cia nguyén
_ td ty do & trang thdi hoi (khi) khi chi®u chim tia bic xa qua dam hoi cta nguyén
t6 dy trong moéi trudng hdp thy. Vi vAy muén thuc hién duge phép do ph8 hdp thu
nguyén td cdn phai cd cdc qui trinh sau :

- Chon cdc diéu kién va mot loai thi€t bi phu hgp d€ chuy&€n méu phan tich tu
trang thai ban d4u (rdn hay dung dich) thanh trang thdi hoi cia cdc nguyén ti tu
do. D6 la qua trinh nguyén tt héa mdu. Nhitng thiét bi d€ thuc hién qua trinh nay
goi 1a hé théng nguyén ti héa mAu.

— Chi&u chiim tia sidng phAt xa cla nguyén t6 cin phan tich qua ddm hdi nguyén
ti via diéu ch& duge & trén. Cdc nguyén td cla nguyén t& cdn xdc dinh trong ddm
hoi s& hdp thu nhitng tia bic xa nhdt dinh va tao ra ph6 hdp thy cia né. O day
phén cudng 46 cia chim sdng dd bi mdt loai nguyén tit hdp thu va phu thudc vao
néng d6 ctia nguyén t8 trong moi trudng hdp thu. Ngudn cung cdp chum tia sdng
phat xa clia nguyén t6 c8n xic dinh goi 1a ngubn bic xa don séc.

- Nhd mot hé th6ng may quang ph8 ngudi ta thu va chon vach ph8 hdp thu cia
nguyén t8 cin nghién cdu d€ do cudng 46 cia nd. Cudng dé dd chinh la tin hiéu
hdp thu cia vach ph8 hip thu. Trong modt gi6i han nhét dinh cia néng do, gid tri
cudng d6 nay !a phu thudc tuyén tinh vao néng d6 C cda nguyén t8 cln xac dinh
cé trong mAu phan tich.

~ Dya trén nguyén tic cta phép do ph8 hfp thu nguyén td nén dung cy dung
trong phuong phdp nay gém cé nhiing bd phon chinh nhu sau : nguén sdng, bd hdp
thu, thi&t bi quang hoc, thi&t bi thu va ghi.
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Hirh 7 - So d8 nguyén tAc cia méy do quang phd hdp thy nguyen 1

1 - Dén Cat6t réng , 2~ B0 nght chum sing
3 - Ngon lia 4 - Miy don shc

5 - B phan quang 6 - BO khyéch dai

7 ~ Microampe 8- Bo ty ghi

+ Ngudn sang : Nguén séng chinh diang trong phuong phdp phan tich quang phé
hdp thu nguyén tit la cdc dén c6 catdt r8ng. Dép nay 12 binh hay 6ng hinh tru bing
thiy tinh ¢6 cdc dién cuc dung d€ d6t néng. Binh dudc nap ddy mét khi tro nao dé
¢S 4p sudt thAp (agon, neon, heli, xenon ..). D€ c6 vung bic xa ti ngoai, clta ra
cia dén duge ch€ tac biAng thach anh hefic thity tinh dac biet.

Catti r6ng cia den duogc ch€ tao bing mot kim loai tinh khigt (hodc bing vat
liéu khdc) dudi dang 6ng hinh tru ma mat phia trong cia nd duge pht bing mét
chit ¢6 chda nguyén t6 cdn xdc djinh.

Tinh 8n dinh cia d2n khi lam viéc 12 y&u t6 rdt quan trong, né inh hudng dén
d6 chinh xdc va d0 nhay cia phuong phdp phan tich. Tinh 8n dinh d6 dugce xdc dinh
bing tinh 6n dinh cta ngubn nuéi khi ldm viéc, bdng dac tinh c4u tric va nhitng
tinh chdt dac thu cia dén. Tinh 8n dinh cta dén khi 1Am viée dac biét c6 y nghia
trong trudng hop st dung thang rong.

Ngoai nhiing loai dén c¢dé catét rdng, trong thuc t€ phan tich ngudi ta cdn dung
cdc den khdng cuc cao tén. DS 1a cic binh bing thach anh hay b3ng thuy tinh cd
dudng kinh tit 10mm d&€n 20mm, trong dé cé dua vao mot kim loai tuong ding (hay
hgp chdt ctia né vA mot kh{ tro (cd dp suft vai mmHg) ding d€ duy trl sy phdng
dién trong dén. Su phéng dién trong dén dugc sinh ra khi ddt né vao trong mot
trudng dién tit cda mdy phdt cd tAn s6 lam viéc 100 ~ 2450 MH_ . Cing cd thé
sit dung nhing nguén ph§ hdp thu nhu la d&n hidro, dén xenon, dén doteri, nhung
cdc dén d6 con chua dugec st dung rdng rédi trong phAn tich quang phd hdp thu
nguyén tu.’
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+ B¢ hdp thy : BO hép thu dung d€ chuy&n chdt phan tich sang trang thdi ma
trong d6 cdc chdt cAn xadc dinh s& t6n tai duéi dang nhing nguyén tit tu do, ¢ kha
nang hdp thu 4nh sdng ctia ngu6n sdng bén ngodi. Cé th€ diung cdc loai den khi
lam by hAp thu. Cac khi thudng dung d€ d8t dén la propan, butan, axetilen, hidro...
Chdt oxi hda khi d6t chdy la oxi, duge st dung duéi dang tinh khi&t hoac dudi dang
hdn hgp véi khong khi va mot vai loai khi khéc.

Dic tinh co ban cua ngon lita 12 nhiét d6 va thanh phan khi cta nd, thanh phén
khi phu thudc vao dang khi d6t va chdt oxi hda. Nhiét d6 va thanh phén khi cta
ngon lita xac dinh mic dé phan li cia cdc hop chit dua vao va duge tao thanh trong
ngon !lda. Tuy thudc vao tl 1& gita cacbon va oxi, ngon l¥a s& cd tinh khi hay tinh
oxi hda. Ngon l¥a cd tinh khi khi C > 0, ¢S tinh oxi héa khi C < 0 va la trung
hda khi C = 0.

Dac tinh cta dung modi cia miu duge dua viao trong ngon lia ¢6 th€ anh hudng
dén nhi&t d9, thanh phdn khi va 12m cho ngon Ita cd tinh khid hosc tinh oxi hoa.

Trong ngon lda, sy nguyén t¥ hda cdc nguyén t6 hoac cac hop chdt cia ching
x4y ra trong nhitng diéu kién khac nhau, tiy thudec vio hgp chét cia nguyén t8 &
dang bén viing v6i nhiét hodc khéng bén véi nhiét.

B4 phan phun va dén 13 hai phin rit quan trong cia b§ hdp thu. Ching cd tac
dung quygt dinh dén d8 nhay va d6 chinh xdc cia phép phan tich. Thiét bi phun
duge dung d€ chuy€n dung dich phan tich thanh trang thai sol khi d&€ dua vao ngon
lta,

Dén ciing giit vai trd ddng k&€ trong viéc xac dinh tinh 8n dinh va vi vay den
cing xdc dinh cd do nhay va d6 chinh xdc cia phép phan tich. Den thudng cd mét
khe lién hodic cd mot s day cdc 16 riéng biét.

Hién nay ngudi ta da nghién citu thanh céng cdc phuong phiap nguyén tit hda
chét phan tich trong bé phan h&p thu, d6 12 phuong phdap khéng dung ngon lva va
phuong phap k&t hop (16 - ngon lia). Nho nhitng phuong phdp nay ma dé nhay khi
xdc dinh mot loat cdc nguyén t8 dugc tang lén r4t nhiéu.

+ Thiét bi quang hoc : Thiét bi nay bao gém : dung cu quang hoc (mdy don sic
hay cic kinh loc) dung d& tdch cdc vach phadn tich cta nguén, cdc thau kinh, cdc
mang chén va cdc guong phu d€ dua cic chum sdng ti nguén qua bo phan hdp thu.

+ Thiét bi thu va ghi : Thi€t bi nay gém bo ghi dnh sing bao gém b6 nhan quang
va cde thi€t bi dién d€ nubi, bd khu&h dai dong quang dién. Bo ghi c¢d thé€ la thiét
bj doc bi€u kién, thiét bji tu ghi ho#c thi€t bi hién 88 cung véi cdc so d6 dién tuong
ing ctta ngudn nudi hay !a thiét bj d€ in.

b) Nhing uu diém vd nhuge diém cia phép do AAS. Cing nhu céc phuong phap
phan tich khdc, phuong phdp phan tich phd hdp thu nguyén tit cGng cd nhing uwu
diém va nhuge di€m nh4t dinh :

~ Uu diém :

+ Phép do ph8 hdp thu nguyén ti c6 4 nhay va d6 chon loc cao. Gdn 60 nguyén
t6 hoa hoc cd thé€ duge xdc dinh bing phuong phdp nay véi dé6 nhay tu 1.107% dén
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1.1075%, Dgc biét n&u su dung ki thuat nguyén ti hda khong ngon lita thi c6 thé
.dat dén d¢ nhay n.10"’%.

Chinh vi ¢d d6 nhay cao nén phuong phdp phan tich ndy da dugc sy dung réng
rai trong nhiéu linh vyc d€ xdc dinh lugng v&t cdc kim logi. Dac biét 1a trong phan
tich cac nguyén t8 vi luong. Cing do d0 nhay cao nén trong nhiéu trudng hgp khéng
phai lam gidu truéc nguyén t6 coin xdc dinh.

+ C6 thé€ x4c dinh d6png thdi hay lién ti€p nhiu nguyén t6 trong miu. Cac ké&t
qud phan tich r&t dn dinh, sai s6 nhé. Trong nhibu trudng hgp sai s8 khdng quid
15% v6i néng d6 & mic ppm.

~ Nhuoc diém :
+ Phai c¢d mot hé th6ng mdy tuong d6i dit tién.

+ Vi ¢d d6 nhay cao nén sy nhiém bdn ¢S anh hudng d€n k&t qua phan tich ham
lugng v&t. Vi th€ moi trudng khéng khi trong phong thi nghiém phai khéng cd bui.
Cac dung cu, hda chdt dung trong phép do phdi ¢d d6 tinh khi&t cao.

+ Phuong phdp chi cho ta biét thanh phdn’nguyén t6 cia chdt & trong miu phén
tich ma khéng chi ra trang thai lién k&t cha nguyén t6 & trong méu. Vi th& day chi
la phuong phap phan tich thanh phdn nguyén té.

c) Déi tugng va pham vi ung dung cia phuong phép
- D6i tugng chinh cia phuong phdp la phan tich luong nhd va lugng vét cac

nguyén t6 kim loai cda cdac chdt vdo co va hitu co trong céc loai mAu khdc nhdu :
quang, dit, d4, nudc, cdc san phfm ndng nghiép, phan bdn...

- Ngoai cdc kim loai, mét 8§ phi kim nhu Si, P, As, Te ... cing ¢4 th& xdc dinh
chinh xdc bidng phuong phap nay.

Trong khodng hai chyc nadm trd lai day phép do ph6 hép thu nguyén tit da va
dang dugc phét trién r&t nhanh. N6 duge s dung nhu la mét cdng cu phan tich
dic luc cho nhiéu nganh khoa hoc va kinh t& Hién nay nhiéu méy do ph8 hép thu
nguyén ti d3 duge sdn xufit v4i nhiéu tinh nang uvu viét. VI vay phép do ph8 hép
thy nguyén td 14 moét trong nhiing phép do uu viét trong hé th6ng cdc phuong phdp
phan tich hién nay.

4. Phuong phap cyc pho

Phuong phdp cuc ph8 1a phuong phép phan tich do nha bac hoc Tigp Khac (ci)
laroslap Hayropski phit minh ra nam 1922. Phuong phdp nay ngay ti khi ra doi da
duge sit dung rong rai d€ dinh lugng cdc chat vé co va hitu co trong cdc d6i tuong
kh4dc nhau. Nhd su hoan thién cta ki thudt cuc ph8 nén ngay nay d& cd hang loat
cdc phuong phdp cuc phé khéc nhau : cyc ph8 mot chi®u dong khuéch tan, céc cuc
phd8 dao dong, cuc ph8 xoay chitu, cuc ph8 hén héng, cuc ph8 xung vi phAn...

Chi tit nhitng nim ‘50 phuong phdp cuc ph6 méi bat ddu dugc sit dyng trong
nghién cdu th8 nhudng va thudng duge s dung nhiéu nhaAt d€ phAn tich ham lugng
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cdc nguyén t6 vi lugng (Cu, Zn, Co, Mo, Mn, Pb, Cd...) trong cédc d6i tuong néng
héa th8 nhudng. ' '

a) Cuc ph6 mét chidu dong khuéch tén (cuc phé e¢6 dién)

- Co s li thuyét cia phuong phép. Phuong phép cuc phd thuséc nhém cdc phuong
phap phan tich dién hda, s¥ dung qud trinh dién phAn dung dich phan tich. Co s&
cla phuong phédp I3 nghién cdu dudng bi€u dién su ‘phu thufc cia cudng d6 daong
dién va th€ dat vao dién cuc chi thi & trong binh dién phan chda ion cAn khao sét,
tdc 12 nghién cdu dudng bi€u difn i = f(E). Dudng bi€u difn nay goi 1a dudng von
- ampe hay cdn goi 1a séng cuc ph8 hoac dudng cuc phd.

Catét hay dung la dien cuc giot thiy ngan lam dién cuc chi thi con anét la déy
thuy ngan hay dién cuc calomen bdo hda lam dién cuc so sdnh.

Thé E dit vao s& tao nén phén cyc catdt (p,) va anét (p,). Can bing téng quat
cia th& bén ngoai dat vao cd th& bifu thj nhu sau :

E = o +pp +ig ©)

O day i 12 sy gidm the khi dong di qua dung dich. Céc thanh phdn ¢, va ig
trong cyc ph8 cd khuynh huéng ti€n téi cuc ti€u do b8 mat 1on cha dign cuc so
sdanh va trong dung dich phan tich c¢é chdt dién li tro (nén), lAm gidm dién trd R
cia dung dich. Do ddé th€ bén ngoai dat vao chi gAy nén su phéin cuc cta dién cuc
giot thiy ngan. Néu ding dién cuc giot thiy ngan lam dién cyc chi thi va dién cye
so sanh la cuc calomen b#éo hda (thé& cia cuc nay trong cuc phd duge quy uéc bang
khéng) thi :

E = _‘PK (10)

Hinkh 8 - S3 88 ngayén li ciia méy cyc phd
K- Caot; A- Andt ; G - Dién k€ ;
R - Dién trd ; B - Nguén.
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Sy phu thuéc gita th& cia dién cuce
giot thay ngfin va cudng 46 dong dién biu
thi bing d8 thi dusi dang dudng cong cuc »

¢ Donyg gidi han.
ph8 (cue phd d6). Dang t8ng qudt cia cyc
ph8 d6 dugc th€ hién & hinh 9.

Khi dat duge th& khi (hay oxi hda) cia
ion nao d¢ cé trong dung dich, qué trinh
dién phan dugc bat dau, cudng do ddng
dién ting lén ro rét. Su tang l1én cda cudng
d6 dong chi tang khi trong dung dich con

.

18p khu&ch tdn sdat dién cyc ¢d chda ion Eipp -E
gy nén dong dién phan. Khi néng d6 ion )
bing khong thi qud trinh tang cudng d6 Hinh 9 ~ Séng cye pho

dong sé ngung lai. Khi d6 bit dfu hién tugng phAn cue néng d¢. Khi khéng cd cdc
ion duge kht (hay duge oxi hda) & l6p sat dién cyc, cudng 46 dong ldc ndy duge goi
12 dong gi6i han khuéch tén, né o6 gid tri khOng ddi do o6 sy khuéch tian chdt t¥ dung
dich dé&n l6p sdat dién cuc.

Cuting 48 dong khuBch tdn gidi han ti 1& v6i t6c do khu&ch tdn chdt dén dién
cuc, tic la tl 16 v4i néng d6 cia chat cd trong dung dich

iy = KC (11)
K : he 86 ti la.

Phuong trinh trén chinh 12 phuong trinh dong khu&ch tdn giéi han. Duéi dang
chi ti€t, D.Incovic da néu :

= 605.0n.D2.m?3 7/%C (12)
n : s§ electron tham gia trong phan dng.
D : hé 88 khué&ch tan.
m : khéi lugng thiy ngfn thodt ra tit mao quin trong mét don vi thdi gian.
" T : chu ki giot thiy ngan.
C : néng 46 clia ch4t.

-

Gia tri he s6 ti lé K phu thudc vdo dic tinh cia dién cuc st dung, dic tinh cia
ion duge khi hodc duge oxi hda, dfic tinh cda ch&t dign li tro va nhiét d6 clia dung
dich cuc phd.

Trong trudng hgp khd cation, gid tri dong khu&ch tdn gidi han cd lién quan dé&n
néng d0 cia nguyén t8 phan tich chi 1a mét phén cia dong téng s6 i,

iy = il—(ik+ig+ih)

i, : dong ty dién.

i dong dién phan y&u do céic tap chit trong dung dich gAy nén.
i, : ddng di chuyén.
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Dong di chuy&€n xudt hién 1a do sy di chuyén cia céc ion duéi tdc dung cia luc

dién trudng, d€ loai trit né ngudi ta thém vao trong dung dich phan tich chdt dién
li tro.

Dong dién phan y&u duge loai trit bing cach tinh ch€& c&n than chd4t dién li tro.

Dong tu dién sinh ra do 16p dién kép cia ddng khuéch tan & sat dién cuc tich
dién, dong nay ndi chung cing khd loai trit. Dong tu dién va dong dién phan yé&u
gop lai thanh dong du.

Dong du trong nhidu trudng hgp 16n dén nbi ngudi ta khong thé do duge song
cuc phd, dac biet khi xdc dinh cdc nguyén t6 vi lugng trong d4t va trong thuc vat
doi hdi ti€n hanh & d6 nhay cao.

D& lam gidm dong du xubng moét cach dang k&, hién nay trong tdt cad cdc mAdy
cuc ph8 ngusi ta déu cd thigt bi b8 chinh. S dung thi&t bi b8 chinh cho phép nhan
duge dang sdng cuc ph8 t6t hon ddng k&€ vA nhu th& sé ning cao hon dé nhay va
ds lap lai cua ké&t qua.

Khi st dung c6t thily ngAn cao ngudi ta nhan duge nhing két qua tét vi khi dg
sy tang clia ddong b8 chinh nhé hon ddng k& so véi sy ting cia déng khuéch tan.
Nguyén nhan lam tang dong khuéch tdn 12 do hién tugng chuyén dong ti€p tuyé&n
cla giot thiy ngan, chuy€n dong nay gy nén viéc khufly trén 16p dung dich & canh
giot, trén dudng cong cuc ph8 cd xuft hién cuc dai. D& loai trit cuc dai ngudi ta
thém vao dung dich nhitmg ch4t hoat ddng bé& mit nhu aga-aga, gelatin... khi dd
chuyén déng ti€p tuy&n cia thiy ngdn s& gidm di.

Song cuc ph8 cia ion xdc dinh thudng bj sai lech do c¢d xufit hién sdéng cua oxi,
oxi chita trong dung dich cia ion xdc dinh duge khi trén dién cuc giot thiy ngan :

0, +2H" + 2e — H,0, (trong m6i truding axit)

0, +2H,0 + 4e —» 2H,0, (trong méi trudng kiém)
H,0, + 2H' + 2e — 2H,0 (trong mdi truang axit)
H,0, + 2e —» 20H (trong moi trudng kiém)

D€ loai oxi, truéc khi cuc ph8 ngudi ta cho khi H, hay N, suc qua dung dich.
Trong trudng hop nhitng dung dich axit, d€ loai oxi ta cd th€ dung CO,. Trong méi

truong kiém d€ loai oxi ngudi ta hay dung natri sunfit. Thém 0,1g Na,SO, trong
100m! dung dich cd th& khit hodn todn dudc oxi trong thdi gian khodng 5 phiit.

~- Phan tich cuc ph8 dinh tinh va dinh luong

Khi x4c dinh dinh tinh ion duge khd (ho#ic dude oxi hda) ngudi ta dya vao gid
tri th& ban sdéng E,,. Gid tri th€ ban séng bing gid tri th& cia dién cuc chi thi khi
cudng d6 dong bing 1/2 gid tri cla dong gidi han.

Gi4 tri th€ bdn séng khéng phu thudc vado néng 40 clia chdt phan dng, khéng phu
thuéc vao van t8c chdy cia giot thiy ngAn qua mao quan va cdc y&u td khac. Day
1A mot hdng s8 dac trung cho ion trong moét nén nhdt dinh. Vi th& viée lya chon
chét dién li tro (ch&t nén) c6 y nghia to l6n trong phan tich cyc phé. Hién nay,
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ngudi ta dung cac chd&t dién li ¢ thanh phén khdc nhau (cdc axit, cdc mudi trung
tinh, cdc dung dich kiém, cdc chét tao phic khdc nhau) lAm chdt nén. D& v6i da
s6 chdt nén, ngudi ta da thanh lap dugc cdc nguyén t8 cd khd nang dude kh¥ hosc
dugc oxi hda va céc gia tri th&€ ban sdng. Cac bang nay cé ghi trong cdc sich chuyén
khio hoac cédc sé tay.

Khi phan tich mot nguyén t6 hay mét vai nguyén t6 cAn phai chon chét dién li
tro (chdt nén) d€ loai tru Anh hudng cia céc ion kem theo.

Gia tri cia dong giéi han hay chiéu cao cia séng cyc ph8 trong nhirng diéu kién
nhdt dinh ti 1& v8i néng d6 ion cd4n khao sit. D& xdc dinh chinh xac chiéu cao cia
song, ngudi ta thudng dung phuong phdp cia Hon. Theo phudng phdap n3y ngudi ta
ké 3 dudng thidng & trén séng, tu cdc
giao di€m lai ké cac dudng song song
véi truc hoanh. Khoang cdach giua cac -
dudng thing nay la chidu cao sdng cyc
ph8. Tit di€m giita cia chiéu cao sdéng h
cyc phd ké dudng thing song song vdi ;
truc hoanh. T giao di€m cla dudng nay ’ I
vdi sdéng cuc ph8, ké dudng thing song —
song vdi truc tung. Dudng thing nay cat )
truc hodnh & gid tri ndo dd, ddy chinh {
la gid tri th€ ban song (hinh 10). Gis E, -E
tri th€ ban séng la gid tri tinh d6i véi
dién cuc calomen bio hoa.

Hink 10 - Phuong phap x4c dinh chiéu cao cua séng

D€ cuc ph8, ngudi ta thudng 14y nhitng lugng thé tich nhé (83 - 5ml), diéu do s&
rit ngédn duge thoi gian dubi oxi ra khdi dung dich.

Trong phan tich dinh lugng, d€ xdc dinh néng 46 ngusi ta s dung cdc phuong
phap : phuong phdp cdc dung dich chufn, phuong phap thém va phuong phdp dudng
chufdn. Thuén lgi nh4t khi phan tich hang loat 12 phuong phip dudng chuén.

Dudng chudn duge v& trén d6 thi gébm 2 truc : truc tung ghi giad tri chidu cao
caa s6ng (h, mm), truc hoanh ghi gid tri néng d6 C. Dudng chusin phai di qua di€m
gbc toa do. D6i khi d8 thi khéng di qua gbc toa d0 ma cdt truc tung hosc truc hoanh
3 mdt di€m nao ddy. Trong trudyng hop cét truc tung cd nghia 12 chua hoan toan
triét tieu dong du hay trong dung dich nén bj b4n nguyén t6 cdn xdc dinh ; khi cAt
truc hoanh : dong khué&ch t4n gidi han duge tinh chua hoan toan.

b) Cuc ph6 hén héng (hay Von-Ampe hoa tan)
- Co sé U thuyét cia phuong phdp : D& tién hanh cuc ph6é hén héng, ngudi ta
thudng thue hién qua 2 giai doan :

+ Dién phan d€ lam giau chAt cAn phan t{ch lén b mat cuc do dudi dang mét
k&t tda (kim loai, hgp ch&t khd ten), Cuc do thudng 1 cyc thiy ngan treo cd kich
thuéc nhé nhu giot thiy ngin trong cyc ph8 c8 dién, cuc dia quay bing vAt lidu tro
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(nhu than thdy tinh, than nhéo tinh khi&t, than ngdm t4m platin...), cuc mang thuy
ngan trén bé mat cuc rdn tro. Qué trinh dién phan thudng tién hanh trén cdc miy
cuc phé thong thudmg tai th€ khéng d8i khi khudy dung djch véi van t6c déu. N&u
ding cyc rdn dia thi dung céc cuc quay quanh truc cia né, néu ding cuc thiy ngan
tinh thi khudy dung dich bing médy khufy ti.

+ Hoa tan k&t tia, lam giau vd ghi do gia tri cudng d6 ddng tai th& thay déi
khong gidn doan (su hoa tan anot) ’

Dudng cong bi€u dién sy phu thufc cia cudng 46 dong trong su hda tan andt cd
dang pic. Theo chidu siu pic ngudi ta tim dugec néng d6 cta ion kim loai trong dung
dich va theo thé cia pic s& bift duge ban chdt cia kim loai.

Hinh 11(a) 1la
séng cuc phé cua
ion Pb* néng do
2.1074M trong fe
dung dich KCNS Pb2+
0,1M. Hinh 11(b) la
dudng cuc phé hén Ein
héng (von - ampe Edp
hoa tan) cua dung
dich chia ion Pb2*
n6éng d6 107 °M,
~ KCNS 0,1IM khi

dién phan lam giau

trong 5 phit tai th& Pb2+ P lca ~ kC
-0,7V. Dung cyc Hg?t HL°
thiy ngin treo c6
kich thuéc tuong tu I,
giot thiy ngan khi
do cuc phé, téc d6
pban cuc hda tan

Pb° (Hg) - a)

b)

Hinh 11 - Chc dudng cyc phé cé dién (),
anét la 25 mV/s ca cyc phd hén héng (b) cda Pb2” trong ndn KCNS
hai dudng cong

duge ghi cing mdt do nhay cua dién k&

Qua d¢ ta thdy phuong phap cyc ph8 hdn héng cé d6 nhay cao hon phuong phap
cyc ph8 cd difn rdt nhibu.

Nhitng yéu t8 chu y&u d€ xdc dinh cudng d6 dong andt la : néng dé kim loai
trong dung dich, bdn kinh giot thiy ngén, thé tich dung dich, thdi gian dién phan,
th& dién phan, nhing diéu kien thay déng luc hoc trong thoi gian dién phan, t8c d9
thay ddi th& trong thdi gian ghi va moét vai y&u t8 khac.

Su phu thugc vao nhiéu yé&u t6 cla i, ching td qué trinh trong cuc ph8 hén héng
12 phic tap. CS thé chia ching thanh 2 nhém :

1) Nhiing qué trinh xay ra khi dién phan.
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2) Nhitng qua trinh lién quan v6i sy hda tan anét cia kim loai t¥ hén héng.
Cudng d6 cia dong dién phan iy do pban dng Me™ + ne + Hg < Me (Hg) gay

nén, phu thufc vdo n8ng d¢ cia ion kim loai trong dung dich (C,), phu thuée vao
dién tich S cua dién cyc chi thj. '

iy = K;8.C, (14)

o) day K 12 hidng sf cia dong dién phan, nd phu thudc vao nhitng diéu kién thuy
dong luc hoc khi dién phan, phu thudc vao hda tri ctia ion kim loai va nhiéu y&u té khéc.

Tuy thuéc vao sy phdi hop cia 3 y&u t6 : ban kinh giot thay ngan (r), thai gian
dién phan (t), th€ tich dung dich (v) ma néng d0 kim loai trong dung dich sau khi
dién phan (Cl) ¢ thé bAng hodc nhd hon nhiéu nfng d6 ban diu (C,). Mic d8 tiéu
hao cia dung dich (y) sau khi dién phan duge xdc dinh bing phuong trinh
(A.G Xtromberg, 1962) :

y=1-¢&P (15)
b__:illid_'rz.ﬁ
n.F v

Theo cdc din liu cia A.G.Xiromberg, mdc d6 titu hao cva dung dich cd Anh
hudng dén dic tinh cia sy phu thudc cia cudng do ddng anét hoa tan kim loai ti
hén héng va néng d8 cda ion kim loai trong dung dich

1 -
i, = 3K, .C,v. (1 -eD (16)
K, 1a hang s6 cia ddng anot, K, phy thudc vado hé s6 khu&h t4n cta kim loai
trong h8n héng, t6c d6 thay d8i th& khi ghi cuc phd, bdn kinh giot thiy ngan...

Néu b < 0,1 thi ¥y = b v phuong trinh trén cdé dang :
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iAzﬁKd‘KA‘Co‘r’t‘ a7

Phuong trinh nay dung khi ti&n hanh phan tich v6i th€ tich dung dich 14n, thoi
gian dién phaAn {t va bdn kinh giot thiy ngdn nhd. Nong d§ cidc ion kim loai con lai
trong dung dich trong trudng hop nay thuc t& khoéng ddi.

Gid tri pic an6t ti 1& véi n6ng do cia ion kim loai trong dung dich, thoi gian dién
phan va bin kinh cda thiy ngan. -

Néu b > 3 thi y = 1, phuong trinh trén s& c6 dang :

iA=3.KA.CO.v.-:; (18)

Khi th€ tich dung dich nhé, thdi gian dién phan 16n, b4n kinh giot thily ngén 1én
thi cudng d6 dong anét ti 1& thuAn véi néng d6 kim loai trong dung dich, thé tich
dung dich, t! 1¢ nghich v8i bin kinh giot thiy ngan va khong phu thudc vdo thdi
gian dién phan. Néng do ion trong dung dich khi két thic quéd trinh dién phan thuang
nhé hoan 5% so v6i néng d6 ban diu.

Phuong trinh (16) dugc tuAn theo ding trong khoang

01 <b <3

3-PPPTD a3



~ Ki thugt tién hanh xdc dinh : DE xdc dinh mét hay mét vai nguyén t6, ngudi
ta dat vao binh dién phAn mot th& cé giad tri cao hon th&€ ban séng cia nguyén td
bi khit Am nh4t la 0,2 - 0,3V. Tai th€ nay trong thdi gian da cho, tién hanh dién
phén dung dich thi nghiém va thudng xuyén khufy déu dung dich. Sau khi dung
dich khdong bi xdo trdn, ngudi ta bAt diu hoa tan anét kim logi td hén héng khi
gidm déu th& xubng.

0,0 -1,2v

Cd

Bt

Cu
Te

Pb

Hinh 12 - Dudng Von - Ampe héa tan cia mdt s6 kim loai trong nén K2C03 0,1M
(néng d6 cia Zn**, Cd®*, Bi**, Cu?* 12 10®M va cia Te* 12 10°M dién phan 5 phiit tai
= —1,4V so vdi cye calomen bio hda, cic 1am viée 1a giot thdy ngan treo)

Trong phuong phdp Von-Ampe hda tan ngudi ta nhing vao binh dién phan chita
dung dich phan tich 3 cyc :

Cuc lam viéc la cuc trén dd xdy ra phan dng k&t tGa chdt c&n phan tich duédi
dang kim loai hodc hdgp chét khd tan.

Cuc so sanh, thudng 14 mét cuc loai II nhu cdc calomen hodc cue bac clorua. Cyc
80 sdnh c¢é th&€ khong d8i va phai giit duge th€ cia né khéng d8i trong suft quéd
trinh lam viéc, ddc biét khi ti€n hanh lién ti€p csc thue nghiém trong thdi gian dién
phan dai. D€ ddm bao dugc didu d6, ngudi ta ché& tao cyc so sdnh cé dién tich bé
mat di 16n d€ mat 46 dong qua cuc di nhé.

Cuc phi trg thuong 1& moét cyc platin

Cé 3 loai cyc lam viéc chinh : -

1) Cuc giot thiy ngan tinh dufi dang giot treo hodc giot ngéi.

2) Cac loai cuc rdn hinh dia.

3) Cuc mang thiy ngan duge diéu ché tai ch8 (in situ) trén bé mat cuc rdn dia.

Trong cuc ph8 hdn héng ngudi ta hay ding nh#t 1a cyc giot thiy ngan tinh. Dg
la mdt giot thuy ngan cé kich thuéc nhé (dudng kinh 0,8 - 1,5mm) va b4t dong
duge treo trén mot mao quin bing thuy tinh ho#ic ngéi trén mot mat thuay tinh hoi
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lI6m & gitia ¢ mét doan nhdé vA ghn platin d€ ddn dién. D€ dam bio tinh chinh x4c
va db lap lai clia cde phép xdc dinh, yéu ciu chi y&u cia cuc giot thiy ngén tinh
la phai cd kich thuéc khong d6i viA c6 do lap lai cao, vl sau m6i modt 14n do phai
tac mot giot khédc ¢d kich thuéc nhu giot da& dung trong ldn do truéc. Théng thudng
ngudi 1am phan tich khéng th€ ch& tao dugc cyc giot trec tinh cd chdt lugng cao
va vi vAy chi cdc hang moi san xult duge cye treo t6t. Cuc giot thiy ngén tinh cta
hang PAR (Mi) va cuc giot thiy ngaAn treo ki€u Kemula cia hang Brinkmann (Mji)
12 cyc tdt nhdt,

Néu c6 duge modt cuc giot Hg tinh o6 chdt lugng t6t thi viéc phan tich sé rat
thugn lgi vi :

+ Khoang th& cho phép ding cuc thiy ngan rit rfng, xdc dinh duge modt s8 rit
l6n kim loai. Trong moi trudng axit khoang th€&€ dung duoc t6t 1a -0,15 dén 1,2V ;
trong moi trudng trung tinh va kiém khoadng th& duge md rong nhiéu : tit ~0,15
dén gdn -2V. '

+ Thuén lgi cho viéc chon difu kién phan tich nhu chon thanh phdn dung dich
nén, chon th& dién phan dic bigt khi phgn tich cac kim loai trong méu cd thanh
phdn phic tap vi co thé tham khdo, nghién cdu nhiing tdi lieu rdt phong phd vé
phan tich cyc phd d€ biét tinh ch4t cuc phd cia cdc chdt khi& cyc khic nhau trong
cdc nén cuc phd khic nhau.

- Xéc dinh ndng do chdt phan tich : Ngudi ta thudng x4c dinh néng 46 cia kim
loai trong dung dich phan tich bing phuong phdap thém. Khi phan tich nhiéu miu
¢6 ciung mot thanh phdn d6i khi ngudi ta dung phugng phdp dudng chufin. Cing cd
nhiing trudng hgp d€ gidm anh hudng do sy bi&n ddi kich thubc cia hat, do sy thay
d8i nhiét do, thoi gian dién phan va céc y&ui t6 khac... d&n k&t qua phén tich, cd
tac giad da sd dung chdt chudn trong. Khi st dung chdt chufn trong dé tinh néng
dé6 ngudi ta khéng ding chiéu cao pic cla quéd trinh hoa tan an6t kim loai tit hén
héng ma diang ti 1é chiéu séu gilta pic cia nguyén t6 cn xdc dinh va pic ctia nguyén
t6 dua vao trong dung dich lam ch&t chufn trong.

¢) Cuc¢ ph6 xung. Nhing phuong phdp phan cue dién cuc hoat dong bang nhimg
“xung dién ép gidn doan cd bign d9 vA bé rong (thdi gian tén tai) xac dinh goi la
nhitng phuong phdp cuec ph8 xung. CS6 hai pbuong phdp cuc ph8 xung cd ban hién
dang si dung nhiéu la :

- Phuong phip cyc ph8 xung bién d8i déu (normal pulse polarography -~ NPP).

- Phuong phap cyc ph8 xung vi phan (differential pulse polarography DPP).

Phuong phép cuc phé xung bién déi déu (NPP). Trong phuong phap nay dién cuc
giot thiy ngin dugc phan cuc bing mot dién 4p mot chibu chon truée va duge giir
khéong déi trong suft qua trinh d6, dién &p nay duge goi 1a dién 4p khéi di€m, tuong
dng v6i chin séng cyc ph8 trong phuong phap c8 di€n ; trong mdi mét chu ki giot,
dién cuc duge phan cyc b8 xung bing mét xung vuébng géc cé khodng tén tai rdt
ngin (40 dén 100ms) duogc dua vho sat nat trude khi giot roi (hodc chu ki két thic).
Sau thd¥i gian d6 xung bi ngit va th& dién cuc trd vé dién ap khoi di€m. Bien do
xung tdng dén theo thdi gian v6i mét tée d9 d&u gibng nhu téec 48 quét th& tuyén
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tinh trong cuc phd c8 di€n. Cudng d0 ddng cuc phé duge ghi theo mot trong 2 cach
sau : '

Ghi cudng d6 dong cuc phd tai mot thdi di€m xac dinh sau khi dit xung (thudng
12 17ms truéc khi ngit xung), phdn 16n cic mday hién c6 thuc hién theo cich nay.

Ghi cudng d6 ddng cuc phd 2 ldn, 18n thd nh4t trudc khi dat xung va ldn thd hai
sau khi dat xung (trong 2 khodng thdi gian ging nhau : 17ms truge khi dit xung va
17ms truge khi ngit xung). Cich nay cho hiéu qua t6t hon nhung kha phudc tap.

Phuong phap NPP c6 th8 dat d6 nhay 2.10°'M cho ca hai qué trinh thuan nghich
va khong thuin nghich.

Phuong phép cuc phé xung vi phan (DPP). Trong phuong phap nay, dién cuc duge
phan cyc bing moét dién dp mot chiéu bign thién tuyén tinh véi moét tée d6 cham,
nhung vao cuéi mbi chu ki giot (giot roi cudng bic nhd modt bd go) trén khung dién
ap bign d8i moét chiéu, ngudi ta dit thém mot xung vudbng gde voi bien d§ thay déi
trong khoang 10 - 100mV va dé dai xung ti 40 - 100ms. Cudng 4o dong cuc phd
dugce ghi hai 184n, 14n mot tai thoi di€m 7, thudng 1A trong 17ms trudc khi nap xung
va 14n thd hai tai thdi diém 7,, thudng 12 17ms truéc khi cdt xung. Hai gid tri nay
duge glti vao b8 so sdnh va k&t qud ra bo ghi la hiéu s8 cua 2 gid tri d6. Dang
dudng cuc ph8 cé dang pic. Uu difm ndi bat cia phuong phiap DPP 1a ¢ d6 nhay
cao vai cdc hop chdt vé co va hitu co d cdc qud trinh thudn nghich va khéng thuan
nghich vd quan trong hon 1a dudng I - E ¢6 dang dinh cuc dai, sau m8i mot dinh
ddng dién lai trd vé& trang th4i nén, do d6 phuong phdp cé d6 phan giai rdt cao, co
thé dat dén 50.000 (vi du co th& ghi 107'M Cd** khi c6 mat 5.10 °M Cu®* ma khéng
cdn tdch). Diéu nay cho phép phéan tich truc ti€p nhiéu chit trong ciung mdt dung
dich.

Mot hudng rdt
c6 trién vong la
st dung DPP két Cd
hgp v6i von—ampe Pb
hda tan, vi du cé
th€ xac dinh Zn Mn
107°M Pb*  vei Cu
thoi gian khong
qui 3 phut. C6 thé
ndi, hién nay DPP
12 phuong phap

— 1 -
T T T

cuc  phd  hoan 0,1 05 0,9 13 17 E
chinh nhdt vl
phuong phép co dé Hinh 13 - Dang dudng DPP cia mét nguyén t4 trong NaCl

nhay cao, d¢ chon
loe cao va cd tinh van n#éng d6i véi hdu hé&t cdc d6i tugng phén tich.
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5. Cuc chon lgc¢ ion

Trong khoing 15 nam trd lai ddy phép do ion da dugc si dung rong rai trong
thé nhudng, néng hda, thiy héa vd mot s6 linh vuc khdc d€ xic dinh hoat d¢ cta
cic cation, anion trong d4t, trong nuéc, trong cdc d6i tugng sinh hoe va trong khi

quyén. Diéu nay lién quan tru6c hét véi su ra doi cia hang loat cdc cue chon loc
ion cd d6 chon loc cao. .

Phép do ion cho phép xic dinh truc ti€p hoat d6 khoang 30 cation va anion khi
st dung cdc phdn dng hda hoc, su tao phic, k&t tua...

Phan tich véi viéc st dung cdc cyc chon loc ion (CLI) c6 mdt loat cdc uvu difm.
T4t ca cac phép do déu thuc hién nhanh va trong nhiéu truding hop gén nhu trong
giay l4t, vi vay cuc chon loc ion ed thé s dung khi nghién cdu déng hoc cla cic
qud trinh xAy ra trong d4t, trong tu nhién, trong céc loai nu6c thai va nudc ki thuat.
Trong da 86 cdc truong hop miu khdng cin phai xi li truée (loc, chiét, c4t...) vi vay
viéc phan tich dé dang tu déng hda. Cuc chon lgc ion cho phép xdc dinh hoat dé
ciia cac ion riéng biét khéng chi trong dung dich, trong huyén phit ma tham chi ngay
cd mau & trang thai bét nhio.

Nhuge diém cia phuong phdp nay 13 ¢ moét s6 dién cuc e¢é d6 chon loc khéng
cao. Trong mot s8 truong hgp rieng cin phai biét tru6c thanh phén tuong d8i cua
miu nghién cidu d€ ngin ngita adnh hudng cla cdc ion cdn. Tuy viy phuong phip
nay cho phép xac dinh nhanh hoat do cia mot s6 chl tiéu ndng hda quan trong nhu
H', K*, Na', Ca?, NH:, NO;, CI"... trong céc diéu kién ngoai déng rudng.

a) Cuc chon loc ion
va cac nguyén tdc chinh
khi su dung cuc, Cdc ity
chon loc ion la loai cye <=
chi thi trong phép do
thé, duge ché tao ti loai
mang dac biét, th& cua
cue phu thuéc mot cach
chon loc vao hoat do
cua ion cdn xic dinh cé
trong dung dich nghién AT — Mang
ciu. Nguyén téc cdu tao
ctia cuc nhu sau :

Cue s0 sénh bén
trong cue CLI

V'
aat
syt

Prungg s 1!

N
INTERTRAL

T
Py e

Dung dich

trong

)
}
t
I
1

Hinh 14 — Cu tao clia cyc chon 1oc ion

Mét cue chon loc ion
g6m cd than cuc, bén trong chita dung dich chdt dién li ¢ thanh phfn va néng do
c¢6 dinh, mét cuc so sinh ngdm trong dung dich nay, cubi cuc 12 mang chon loc ion

(cé th€ 1A mang ridn déng th& hoac di thé hodc don tinh thé, mang thdy tinh hosc
mang 1dng).

Gia tri hoat dé6 a va néng d6 C dugc tinh theo phuong trinh :
a=yC (19)
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y 12 hé s6 hoat d6 c6 thé tim thdy bing thuc nghiém hay bidng cdch tinh theo
cong thiie :

_051.22 vu 20)

Z la dién tich ion
4 12 lyc ion cia dung dich cd thé tinh theo phuong trinh :

S cizi?
p=—ag— (21)

D€ do hoat d® cla cic ion trong

ddt vA trong cdc d6i tugng nghién

: ciu khdc nguai ta cho dung dich dg

vao cfc, nhing vao ddy hai cuc : mét

/'—_]_,Li cvc la cuc chon lgc ion (cue chi thi) ;

cuc kia |3 cuc so sanh. Hai cuc dugc
ni vio miy do th€& (hinh 15).

Cyc chi thi cfin phai chufn hda
lai tru6c khi dung bAng cdch do th&
cia mot vai dung dich chuidn da biét
trudc hoat d6 cua ion cdn xdc dinh ;
gau d6 xay dung d6 thi chuin E va
pX : E 1a th€ do dudge, pX la am
logarit hoat d¢ cda ion cn xic dinh
X. Dua vao dudng chudn nay dé€
Hinh 15 - Cach do hoat df ciia céc ion ki€ém tra cuc chi thi va dua vao gia

1 - Cuc chon loc ion (cyc chi thi) tri th& do dugc d dung dich thi

2-Cycsosamh nghiém sé tim dugc hoat do cda ion

3 - Dung dich thi nghiém )

4 - Que kiudy cdn xédc dinh.

5 — May do thé. - Céc dién cuc chi thi. Dién cuc

chi thi dung d€ do chon loc hoat d8

ion cAn xAc dinh trong moéi trudng nghién cu. Khi nhing dién cuc vdo trong dung
dich, huyén phii, b6t nhéo... trén bé& méit cia dién cuc s& xay ra phan dng, do d6
cuc chl thj s& xuft hidn moét thé.

TUF i 1)
141 i)

Buée nhdy thé& giita cye vA méi trudng trong truong hdp don gidn tuaAn theo
phuong trinh Ness :

RT
E = E, +2,308. ;F—lnax (22)
E, : thé dién cuc trong moéi trudng v8i hoat d§ cha cdc jon a = 1 ; nghia la dién
cuc chuin.
R = hing s6 khi

T : nhiét d6 tuyét déi clia mdi trudng (°K)
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F : s6 Faraday.

n : sy thay ddi dién tich cda ion cfin xdc dinh do k&t qua cia phan ﬁng dién hda.
a, : hoat d6 clia jon X trong mo6i trudng nghién cdu.
O 20°C, phuong trinh cd dang :

0,058 .
E=E - — pX (v6i pX = -1gX) (23)

Th€ cta cyc chi thi phu thuéc tuyén tinh vao pX cho phép chdng ta s& dung cuc
dé trong thyc tién phan tich.

Sau day gidi thiéu mot vai loai dién
cuc chi thi thudng gap : (_\
+ Dién cuc mang kali. Dién cuc mang é
kali d€ xsc dinh hoat 48 cia ion K%, /1
duge cu tao ti mot 6ng thay tinh hoac
6ng nhua, phdn cu8i cia 6ng 12 moét
mang méng chon loc ion, bén trong 8ng 2

Hinh 16 — Dién cye mang kali
1~ Ong thiy tinh hoic 6ng nhya
2 - Dung djch KCl

3 - Ming

4 - Dién cyc so sdnh bén trong

duge d6 diy dung dich KCl 0,1M, dién bac clorua = )
cuc so sdnh bac clorua dudc nhing trong P

dung dich nay.

Dién cuc mang kali nhay véi ion kali o~
trong pham vi xdc dinh : v8i dién cyc
" EM-K-01 caa Lién X6 (cd) gifi han nay
la tit 107! dén 1.10"* M/. Khi c6 mat Na* v6i ti 18 K* : Na* = 1 : 20 va NH; véi

ti 6 K* : NH = 1 : 200 thi cdc ion Na*, NH; & can tré phép xdc dinh K' bing
dién cuc EM - K - 01.

Truéc khi bAt ddu 1d3m viée, cAn rda khoang bén trong ciia dién cyc hai 14n bing
nuéc clt tai nhiét d6 phong va hai 18n bing dung dich KCl 0,1M. Rdt vao dién cuc
 sau khi da rda 1,5 - 2,5ml KCl 0,1M r6i nhiing dién cuc so sdnh bén trong vao.

D& didn cuc vao dung dich KCI 0,1M it nhdt 12 moét ngay dém va sau dé van gii

trong dung dich nay. Dung dung dich KCl chufn d¢€ ki€m tra dién cuc sau khi da
chudn bi xong.

Néng a6 KC1 (MA1) r® ag+ PR
0,2000 0,718 0,1436 084
0,1000 0,770 0,0770 111
0,0500 0,816 0,0408 1,39
0,0100 0,902 0,0090 2,04
0,0050 0,927 0,0046 2,34
0,0010 0,965 0,0010 3,02
0,0005 0,0005 3,30
0,0001 0,0001 4,00
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Muén vy cin thigt lap mét mang do, dién cyc K duge nhing trong dung dich
KCl chufn ; dién cuc so sinh duge nhdng trong dung djch KCl bao hoa. Giita hai
dung dich nay dudc néi bAng mét clu ddn lam ddy biang aga dia trbn vdi litiaxetat.
Do tri 86 sau khi nhing dién cuc vdo dung dich qua 5 phit.

Né&u dién cyc hoat dong t6t, tién hanh do thé€ cia dung dich thi nghiém. Dua vao
thang chudn giita th& vA p, tinh ra duge hoat d6 cva K' trong dung dich nghién ciu.

Emy
008 T

006 1
0,04 +

0,02 A

0,0 —t t t t t

5 pK
002 4 b

004 1

0,06 +

-0,08

Hinh 17 - Sy phu thudc cia th€ mach do khi ding di¢n cyc mang K vao gia tri pg

+ Dién cyc mang nitrat. Dién cyc mang nitrat EM-NO,-01 do Lién X6 (ci) ché
tao ¢d ciu tao tuong tu nhu dién cyc kali, chi khic 12 mang dugc 1am ddy bing ion
NO;. Khoang bén trong cida dién cye chda dung dich 0,1M/1 KNO, va 0,005 M/l KClI,
sau dd nhung dién cuc so sanh bén trong vao diy. Dién cue so sdnh bén ngoai thudng
dung 1a dién cuc calomen hay dién cuc bac clorua.

Thé cia dién cyc mang nitrat trong gia tri pH ti 2 - 9 va hoat d6 NO, tu 0,001
dén 1,0 M/l tuan theo phudng trinh :

E = E, - 0,058 Prno; (24)

Cac anion khac nhu CI", HCO;, SO véi ti 16 : NO; : CI' = 1: 1 ; NOj :
HCO; = L : 5; NO; : SO = 1 :5 & can trd viéc xdc dinh NO;.

Truise khi dong dign cuc nitrat méi, cn phdi rita khoang bén trong cuc 2 lén
bing nuéc cdt va 2 l4n bAng dung dich KNO,; vd KCl véi néng d9 da néu & trénm,
sau dd rét vao 1,5 - 2,5ml dung dich nay r8i nhung dién cyc so sanh bén trong vao.
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Dién cuc sau khi chufn bj xong duge git qua mét ngdy dém trong dung dich KNO,
0,1M vi sau nay vln gitt trong dung djch do.

Sau khi chufin bi dién cuc xong, ti€n hanh ki€m tra sy phu thudc th€ cua cuc
vao gia tri PNo;' Thiét 1ap mang do g8m dién cyc so sdnh va dién cyc nitrat déu

nhing trong dung dich NaNO, chudn. Sau 5 phit ghi tri s6 trén mdy do.

Néng 1¢ NaNO, (MA) y* aNO; pNo;
0,1000 0,765 0,0765 .41t
0,0500 0,812 0,0406 1,30
0,0100 0,900 0,0000 2,04
0,0050 0926 0,0046 2,34
0,0010 0,964 0,0010 3,02
0,0005 0,975 0,0005 3,30
0,0001 1,000 0,0001 4,00

| |

Xay dyng d6 thi theo két qua do th€ trong 3-4 dung dich chudn. Khi thay ddi
gid tri py,~ theo don vi thi d6 déc clia dé thi 1a 58mV.
3

Emv

+300 +
+200 J

+100 TL

—

1 Y
e -

PNnoy

Hink 18 - Sy phy thudc cla thé clia mach do khi ding dién cyc mang nitrat vao gia trj pNO;'

- Cée dién cuc nhay véi khi. Dién cyc nhay véi khi ddu tién duge xem nhu la
b6 thu d€ x4c dinh th€ truc ti€p d& dugc s dung la dién cyc dung d€ xic dinh CO,
trong khong khi. Hién nay da c6 céc dién cuc nhay véi khi d€ xic dinh amoniac,
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S0O,, H,... va cdc chdt khi khdc. Nguyén t4c lam viéc cia cdc dién cyc nay dya trén
sy chi thi cua ion dugc tao thanh do ph&n ti khi phan ung v6i nudc :

CO, +H,0 = HCO; +H'

NH, + H,0 = NH; + OH"

HF + H,0 = H,0" + F~

H,S + H,0 = HS” + H;0" ...

Bdi vi th€ cla dién cuc nhay véi khi duge xd4c dinh bhng phuong trinh :
RT
E = B+ 1gCyy; (25)

nén cang cd kha nang x4c dinh ham lugng khi trong miu théng qua viéc xdc dinh
the.

Khd khan co ban d8i v8i cdc dién cuc nhay vai khi la viee x4y dung nhitng diéu
kigén d€ thiét 14p nhanh can bing giita chit khi va chdt 1ong va viéc chon dién cuc
bén trong d€ khi khu&ch tdn va tham gia thi&t 14p caAn béng tao nén nhitng ion dugc
xdc dinh bAing dién cuc chon lgc ion. \

Cdu tao cia cdac dién cyc nhay véi khi

Nl
\} ’ 7
S N
D "’&’”IIIA\ 6
7
N
Hinh 192 - Dién oc vai khodng tréng khi Hink 195 - Dién cye vdi mang khi thdm qua
1. Dién ayc chon lge ion 1. V4 dién cyc
2. Chéit dien li chudn 2, Dién aye chon loc ion
3. Mang dién cyc chon loc jon - 3. Mang chi thj
4. Khe b khong khi 4. Dung dich ch#: dién giai
5. Dién cuce so sénh 5. Mang khi thdm qua
6. Dung dich phan tich 6. Lip dem
7. May khudy 7. Dién cyc so sanh
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Ddc tinh cia mét vai dién cuc nhay véi khi

) Gidi
K’hi Nguyén Chét dién 1i ban ::; Géc PH coa Chiét )
Xac 6 nghieng | chér dién li . Ung dung
dinh nhay trong cia bén trong can trd
phép
do
co, H* | NaHCO, 0,01M = 10° | +60 <4
NH, H* | NHPiC 0,01M =10% | -60 > 1t
E1,NH H* Et,NH,Cl 0,01M - 107 -60 > 11 NH,
SO, H* NaHSO, 6,IM = 10° | +60 HSO, cl, Khi thi, thye pham,
= 107 déem NO, vang ; ch4t d6t
NO, H* NaNO, 0,02M 5.107 +60 Dém xitrat SO, | Khi thai, khong khi,
co, nitrua trong thifc phim
H,S st Dém xitrat - 100 -30 <$ o, Phén tich dé udng,
sy 1&n men.
HF F H* 1M ~10% | -60 <2
c c Dém HSO, =510° | -60 T« S§ tinh fuyén.
Cac dién cuc nhay v6i khi hién nay duge st dung
d€ xac dinh cdc ion nitrat trong d4t, trong nudc bi€n
v6i viec khit tru6c NO, dén amoniac ; dién cuc loai
nay con ding d€ xdc dinh SO, trong cdc mdu sinh
hoc, d€ nghién ciu thanh phdn cdc khi thodt ra trong
cdc qua trinh tao thanh d4t, trong qua trinh ho hdp
va dinh dudng cia thuc vat ; ngoai ra cdn sd dung 4

dién cuc loai nay d€ xac dinh cic chdt ¢é hoat tinh
sinh hoc.

— Céce dién cyc so sdnh. Dién cuc 8o sdnh hién nay
thudng duge sit dung cung véi cdc dién cuc chon loc
ion la dién cyc bac clorua. DAy 1a dién cyc thuén tién,
don gian, bén va khéng ddi héi mot sy bdo quin nao
ngoai viéc lam ddy bén trong cuc bing dung dich KCI.
Dién cuc bac clorua cd vé lam bang thuy tinh, cuéi
cuc cd s0i amidng d€ tifp xuc gita dién cuc v8i mobi
trudng bén ngoai. Bén trong 6ng cé dung dich kali
clorua, ddy didn bac cd b& mat x8p dd duge phu bing
ké&t tia bac clorua.

Thé& cia dién cye duge xdc dinh theo néng d6 dung
dich KCl. Khi néng d6 KCl khéng thay d8i thi gis tri
th& clia cyc cing khéng thay déi.

Khi lam & ngoai thuc dia nén dung dung dich KCl
bio hoa.

RN
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ISR N
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)
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Hinh 20 — Dién cyc bac clorua
1. Vo dién cyc ; 2. S¢i amiang ;
3. Dung dich KCI ; 4. L6 dé r6t

dung dich KCI ; 5. Niit cao su ;

6. Day déin bl

ng bac ;

7. Ldp bac clorua.
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Thé& cta dién cuc bac clorua :

Dung dich KCI E(V) é 25°C
Dung dich KCl bao hda + 0,202 (20°C)
KCl 1,0N + 0,238

KCl 0,1IN +0,290

HCl 0,1N + 0,289

HCI 1,0N +0,218

- Cau dén dién. C4u dén dién dung d€ thig&t lap mang dién v6i cic cuc chon loc
ion, 12 mdt 6ng thdy tinh hinh chi U, duang kinh bén trong 3 — 5 mm ; dai khoang
5 - 6cm ; dugc nap diy aga trong dung dich m§t mudi bao hda nao ddy (KCl, KNO,,
LiCH,COO...). Khi dung cyc chon loc ion ka li, ngudi ta nap vao trong cdu din dién
dung dich litiaxetat con khi dung cyc bac clorua, ngudi ta nap dung dich kali nitrat,

D& chufn bi cdu din dién 14y 38 gam aga di nghién nhd cho vao trong cdc, rét
vao day 100ml nudc cdt va gidt qua dém. Sau dS dat lén bép, dun cén than va thém
t¥ tu 10 gam mu6i cn thist, khudy déu bing -thia thuiy tinh dén khi tan hoan toan.
Dun hén hgp trén & nhiet do 50° - 60°C réi rot cén than hén hgp vao &ng chit U ;
gi® cho dén khi hén hgp nguoi di. Con chd ¥y rdng trong qua trinh cho hén hgp vao
va git hén hgp nguéi khong d€ tao nén bot khi trong dd.

Git cfu didn dién trong dung dich mudi béo hda (muéi nap vao trong 6ng). Trude
khi dung, ding nudc cit rita qua c8u din dién, dung gidy loc lau kho. Mot ddu cidu
duge d€ trong dung dich nghién cu cdn ddu kia nhing vado trong dung dich KCI
bdo hda ¢d cAm dién cuc so sdnh.

b) Su dung cdéc dién cuc chon loc ion trong didu kién ngoai ddng. Cac dién cuc
chi thi lam bing thdy tinh vA cdc dién cuc chon loc ion bing mang cd th&€ dung dé
xdc dinh hoat d® cia cdc ion trong cdc diéu kién ngoai dbéng, nghia la xdc dinh truc
tigp trong d4t né€u d6 &m cua ddt khéng nhd hon 15%, trong nuéc thién nhién, nude
thai, nudc coéng nghiép, nudc tudi... Khi lam viéc ngoai thién nhién, nguén dién cho
mdy la pin.

Trudc khi ra thyc dia cAn kiém tra cdc dién cuc chl thi theo cdc dung dich chufn.
T4t cA cdc dién cuc chi thj, trd dién cyc chon loc ion bac clorua, déu phai nhing
trong dung dich bdi vi nfu mang bji khé thim chi trong thoi gian ngin cing cd tic
hai dén cuc, lam réi loan chdc nang cda cuc.

Cin xay dung d8 thi chufn truéc tai nhigt d6 ti€n hanh phép do d ngoai thuc dia.

Phan tich nuéc trong diu kién ngoai thyc dja ti€n hanh tuong tu nhu phan tich
dung dich trong phong thi nghi¢m.

Khi do hoat d¢ cia cdc ion trong d4t, dién cyc chl thi lam bAng thay tinh va
dién cuc so sdnh duge cim vao dit véi khodng cdch chinh x4c 5 - 6em. Khi dung
dién cyc mang cin dao 16 trude v6i d6 sAu bing do siu cia phép do va duong kinh
16 tuong dng vdi dudng kinh cda cyc. Sau khi nhding cdc digén cuc vdo trong ddt cédn
&n nhe d€ lam chit xung quanh cye. Sau 15 - 30 phit, tiy thudc vao dé6 m cta
d4t, tién hanh do hoat d0 ion c8n x4c dinh.
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Chuong 4
PHAN TICH CAC TiNH CHAT VAT Li cOA PAT

1. Xac dinh thanh phAn co giGi dat

Ddt 1a mot he théng di thé gébm nhitng phén t& khodng, khodng - hitu ca va
hitu co ¢d kich thudec khéc nhau, tit phan t¥ d€n nhitng nguyén t6 co hoc cé kich
thude lén nhu sét, limén, cdt va giim cudi. Trong nghién cdu d4t, nhiéu khi cdn
phai xac dinh kich thuéc cia nhitng hop phdn nay vé mat s8 lugng va chdt lugng.

Thanh phfin co gidi ¢é ¥ nghla quan trong, nd dic trung cho nguén gdc phit sinh
clia d4t, cac tinh ch&t ddt va d0 phi cua dat. Viéc phan loai d4t vé& co ban cing dua
vao thanh phén co gisi cta d4t. Vi du, dit cat, cat pha, 44t thit, dd4t sét ... D61 véi
dinh dudng cda cAy tréng thi thanh phfn co gi6i d4t lai cang cé vai trd to lon, dit
¢d thanh phdn co gi6i nang, git duge nhidu chdt dinh dudng hon. Nhiéu tinh chAt
vat i cta d4t nhu dé x6p, d6 trit &m, tinh thdm, Kha nang git khi, giit nhiét ... déu
phu thudc vao thanh phdn co gidi.

a) Phén loai nhiang nguyén t6 co hoc ddt. Nguyén t6 co hoc cuia dit tén tai & 3
dang : khodng, hitu co va hitu co - khodng (cdn goi 12 humat). Trong th8 nhudng
hoc cé nhiéu bang phén loai nguyén t68 co hoc d4t theo d6 1dn ctua ching va bang
phan loai cua Katrinski duge thira nhin réng rdi nh4t. Trong bang phén loai nay téc
gid da chia thanh : d4 vun, sdi, cudi, cdt, limdn va sét.

PHAN LOAI NHUNG NGUYEN TS CO HQC CUA DAT
(theo Katrinski)

Dudng kinh (mm) Ten got
>3 Phin d4 vun cia d4t
3-1 Soi, cudi
1 - 0,50 Cat tho
05 - 025 Cét trung binh
0,25 - 0,05 Céat mjn
0,05 - 0,01 Limén thd
0,01 ~ 0,005 Limon trung binh
0,005 - 0,001 Limdn mjn
< 0,001 Sét
> 0,01 Cat vat i
< 0,01 Sét vae li

T4t cA nhitng phén ti cd kich thu6c 16n hon 1mm goi 12 "phén xuong” cua d4t,
nhitng phin t& nhé hon 1mm goi 12 "phin min" cda ddt. N.M. Xibicxep (1899) phan
chia nhiing ph&n t& d4t thanh "cdt vat li" - tdc 1A nhitng cép hat 146n hon 0,01mm
va "sét vat " - nhitng cdp hat nhé hon 0,0lmm. Nhitng khii niém nay hién nay
dugc st dung rdng r&i trong phan loai ddt theo thanh phdn co gidi.
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b) Chudn bi d&t dé phan tich thanh phan co gidi d6i vdi nhitng dét chita cacbonat.
D6i voi nhém dat ndy viéc chufn bi dit d€ phan tich thanh phdn co gisi rdt phic
tap, nguoi ta thuong sl dung nhitng dung dijch muéi khdc nhau nhu : natri oxalat
(Na,C,0,) ; pirophotphat (Na,P,0,) vA hecxametaphotphat (Na,P,O,,). Tuy thudc vao
ham lugng cacbonat va dung tich h&p phu cda d4t ma st dung Na,C,0, 0,5N véi
lugng khic nhau. Viée sit dung cdc dung dich mufi natri d€ xd li miu ddt 1a d&
ddy nhitng cacbonat cia d4t duéi dang cdc muébi khéng tan, do dd trong dAt s& ducc
hinh thanh nhitng nguyén t6 co hoc méi. Nhing hgp chét méi nay 1a (Ca, Mg)C,0,;
(Ca,, Mg,)P,0, ; (Ca,, Mgy)P.O,; ; Na,Ca,(PO,),. Trong thuc t& viéc xut li ddt bang
nhitng mudi kiém trén dAy thuong dugc két hgp vdi phuong phdp co hoc, nghia 12
nghién, tan d4t.

P.F. Menhicop (1952) dé nghi phudng phdp pirophotphat nhu sau : Cho tX ti dung
dich pirophotphat 5% vao méu dft phan tich dén trang thdi sén sét. D6i v6i d4t man
va ddt cacbonat cd thanh phén co gi6i néng thi st dung t¥ 20-25ml cho 10g dAit,
con d6i voi ddt cat pha va dat cdt thli sd dong 15ml cho 15g g4t. D&i véi dit khéng
man va d4t khéng chda cacbonat ¢é thanh phdn co gi6i nang thi st dung 5ml ; d4t
thit, cat pha va cat thi s dung 3ml cho 10g d&t. MAu d4t dugc nhao tron trong 20
phit, sau dd dung chay sd cd bit ddu cao su d€ nghién, tdn d&t trong 5 phut va d3
vao cfc. Vita nghién tdn via gan cho d&n khi xuft hién nuéc trong khi d4t lang.
Cho d4t qua ray kich thuéc 0,1 hosc 0,25mm vao 6ng dong cd dung tich 1 lit. Thém
nuée vao 6ng dong cho d&én miic 1 )it va phan tich thanh phén co gidi theo phuong
phédp pipet cta Katrinski.

Phuong phédp hecxa - metaphotphat d€ xi i miu d4t : Ldy khoang 300g d4t, néu
la dat man thi truéc hét phai loai clo biAng cdch ria dit qua gidy loc trén phéuy,
ding nudc cdt rita nhidu l4n cho d&n khi h&t ion clo (duing AgNO; 5% trong moi
trudng duge axit héa badng HNO, 10% d€ thi phin dng clo). DAt sau khi ria sach
dem phoi & trong phdng dén trang thai khé khong khi, ray qua rdy Imm réi ldy 20g
dé phan tich.

Dung dich diing d& xit li mlu d4t duge chudn bi nhu sau : 14y 3,7g Na PO, +
7,94g Na,CO, hda tan trong 1 lit nuéc. Natri cacbonat thdc dfy su thiy phan cua
hecxametaphotphat thanh octophotphat. L&y 20ml dung dich nay thém vao miu dit
da dude rita (néu la d4t man) va 10ml d6i véi d4t khéng man, dung dia thiay tinh
diu cd gin cao su khudy cdn than va sau khoang 15-20 phit diing nudc cét chuyén
din d4t sang binh tam gidc dung tich 250ml.

Dun dung dich huyén phit nay 1 gid, sau d6 chuyén d4t vado dng dong cd dung
tich 1 lit qua rdy ¢3 0,lmm, cin c¢ x4t nhe va rita d€ khéng cho cdc phdn t& sét
dinh bam vao. Dung dich d4t trong 6ng dong & trang thai huyén pha, vd xay ra hién
tugng tu keo. Néu qud trinh tu keo xay ra chdm thl c6 th€ them mét it dung dich x¢
li vao dung dich huyén phit. Trudng hop qud trinh ty keo x3y ra nhanh thi cn than
gan d8 phdn nuédc trong va df thém nubc cdt cing véi moét phdn dung dich xi li.

c) Nguyén tdc va ki thudt phan tich thanh phidn co gidi dGt. Céc phuong phép
phan tich thanh phén co gi6i ddt bac gém : phuong phdp ngoai déng rudng, phudng
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phdp rdy, phuong phap trong méi trudng nuéc (phuong phdap ldng gan, phuong phép
tl trong k€&, phuong phdp pipet). :

- Phuong phdap ngoai ddng rufdng (xac dinh nhanh, khdng ¢d dung cu)

Phuong phép uét : TAm u6t mlu ddt r6i duing hai long ban tay vé thanh sgi dai
d6 5 ~ 6cm. Ki thuat tfm uot dit edn chu y via di, khéng khd qud va khong nhio
qud, nghia la d6 fm lic nay tuong dng véi "gi6i han chay duéi”. Sau khi vé thanh
soi, ti€p tuc udn thanh vong trdén. Sy th€ hién hinh dang cia vdng trdon tuong ving
v68i thanh phdn co gidi d4t dugc minh hoa & hinh 21.

Thanh phin co gidi

Cat
P60 0O OALANROIOSOOLOEDRALNLGOIGSGEEOLOOSNADS
BB SOBLEEOIELAOLEENDNOLOEOGOEOGRSESEEOSNGSIOGOONDOBSNODS
PP D OODOLALESESOIIDOOEEDEESEODOSOSLDLDL

COODPDPOOOVAOESEOGOLIRDRDANVRNOESGSVPOLOLOLEEADLDL

edveacPBOsOLRLOOLLLALAOLIOPOIOOVDPALDAaGCSESS

Vé thanh phén doan rdi rac — cit pha senseccsanaanssssscseonv e

a--%o@owoooacqu

B¢ dit quing khi vé tron — thit nhe
av] X WA XX K5 &0

Cé thé vé trén, nhung khi khoanh tron
bi dit quiing - thit trung binh

Cé thé ve trdn, nhung khi khoanh tron
¢6 nhing khe ndt — thit ning.

RIS AST 5 P
S IITREELA X

Ve tron, khi khoanh tron khéng b niit
- st

7o Te% 0T o o N o
2 XL XN EIS

Hinh 21 - Biéu mlu hudng din xfic dinh thanh phiin co gidi ngodi ddng rudng
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Phuong phap nay né&u dugc thuc hién cén than, cing cho nhing ké’t qué. tét, gén
ding vdi két qua phan tich trong phbng

- Phuong phép phan tich thanh phdn co gi6i trong méi trudng nudc ditng yen
tinh (phuong phap pipet cia Katrinski-Gluskop). Phuong phdp ndy do Gluskop dé
xuidt nadm 1912, Dén nam 1922, Robinson 48 nghi dung 6ng hut va4i thé tich 25ml
dé ldy dung dich huyén phi, cho nén con duge goi 1a 8ng hut Robinson hay pipet.
Nam 1930, tai hoi nghi qufc t&€ th§ nhudng, pht!dng‘phép nay da dudc cbng nhan
12 phuong phap tiéu chufn d€ xdc dinh thanh phdn co gi6i d4t va dugc st dung
rong rai 6 nhiéu nude trén thé gidi.

Trinh tu phén tich : MAu d4t phan tich sau khi phoi trong phdng dén trang thai

"khé khéng khi", dung c6i chay si gia d4t va rfy qua riy c8 1mm. Tr6n déu, 14y 3
mAu d& phan tich theo cic yéu ciu :

D4t thit va thit n3ng (g) D4t cit va cét pha (g)
- Dé xic dinh d6 hiit 4m khong khi (1) 4-5 10
- Dé xic dinh luong tieu hao khi xl 1i bAng HCI (2) 10 - 15 20 - 30
- Dé chuin bj dung dich huyén phi (3) 10 5 15 20 - 30

Lugng dit 14y 4€ phan tich nhigdu hay it tily thuéc vao dac tinh cia ddt, d&t cd
thanh phédn co giéi cang nhe thi lugng dit 14y d€ phAn tich cang nhiéu va ngugc lai.

MAu ddt s8 2 va 3 cho vao 2 bat s vhi ki€m tra midc d6 chia cacbonat cia dit
bang cdch cho nhé giot HCl 10% vao miu. N&u d4t cd cacbonat thi xudt hién bot
khi CO, bay ra va lic nady cin ti€p tuc xit lf bang dung dich HCl 0,2N cho dén Xkhi
khéng thdy xuft hién bot CO,. Viéc phd hiy cacbonat khi phan tich thanh phén co
gi6éi dit 1a cdn thiét vi Ca va Mg trong d4t ¢S vai trd chdt dinh ké&t, ching lign k&t
cic nguyén t8 co hoc lai v6i nhau tao thanh nhing doan lap ¢d kich thuéc 16n hon.

Tiép tuc d8 HCI 0,2N vao mélu d4t, ding dia thiy tinh khudy, d€ ldng moét thoi
gian réi gan phdn nuéc trong & bat st theo dia thdy tinh qua phéu va loe. Hai
“ mau d4t duge x1t i song song cho d&n khi nhé HCl 0,2N khong xuft hién bot khi
thi nging.

Sau khi pha hiy cacbonat, ding dung dich HCl 0,05N chuyén d4n miu d4t & b4t
sd lén gidy loc dit trong phéu. MAu ddt dung d€ xac dinh lugng tiéu hao khi xi 1
HCI cén chuy&n lén gidy loc dat trong phéu nhung di cén trudc khéi lugng cua gidy
loc. D4t trén phéu tiép tuc dugce ria bdng HCl 0,05N cho d&n khi hét phan dng véi
Ca’'. D€ thi¥ phan dng, ding 6ng nghiém hing mét {t dich loc, thém 2 giot chi thi
phenolphtalein va ding NH,OH 10% d€ trung hoa theo ting giot cho dén khi xuit
hién mau héng, phan ing lic nay hoi kiém. Thém vai gict CH,COOH 10% d€ axit
héa dung dich, thém vai giot (NH,),C,0, 4% va dun dén sbi. Néu c6 Ca thi sé xuit
hien két tda tinh thé CaC,0, rit rd. N&u da hét Ca®* (khong cd ké&t tua) chuyén
hé&t d4t 1én phéu bing dung d;ch HCI 0,05N. Tiép tyc .rita mAu d4t trén phéu loc
béng nudc clt cho d&én khi h&t phan dng véi clo. D8 thi phan @ng, dung 6ng nghigm
hing mét it dich loc, dung vaj giot HNO, 10% d€ axit héa dung dich, sau dé thém
vai giot AgNO, 5%, néu cdn clo s& xuft hién k&t tia mau tridng AgCl
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DGi v6i nhitng mAu ddt khong cd cacbonat thi dung ngay HCl 0,06N d€ xi 1f, sau
d6 cing chuyén qua phéu loc, rita cho dén khi hét canxi va clo nhu trinh tu trén.

Méu d4t ding d€ tinh lugng tiéu hao khi xit i HCI, sau khi da ria, d4t va gidy
loc duge cho vao trong cSc 8@ hodic nhém da cAn truée khéi lugng, sy khé & 105°C
dén khdi lugng khéng d6i r8i can. Can cd vao hiéu s6 khdi lugng, xdc dinh luong
tiéu hao khi xi i HCL

Méiu dgt diung d& phan tich thanh phén co gi6i, sau khi di rita sach Ca?* va Cl,
dung dda thiy tinh choc thing gidy loc, ding nuéc cfit co rda truc ti€p vao binh cé
dung tich khoing 750cm>. Thém nudc cfit vao binh dén thé tich khodng .250cm® va
thém NaOH IN theo dung tich hdp phu ctia dft. Cd 1 ml NaOH IN tuong dng véi
10 mgd! cia dung tich h&p phu. Viéc thém NaOH IN muc dich d€ pha v& hoan toan
cac vi doan lap vA chuy€n sang cdc nguyén t8 cd hoc.

Vi cdc miAu dit dung d€ phan tich thanh phin co giéi nhiéu khi chua xdc dinh
dung tich hdp phu truéc, cho nén d€ thuan tién ngudi ta quy dinh lugng NaOH IN
(ml) thém vao theo cédc loai d4t & bang sau :

LUONG NaOH IN DUNG CHO CAC FOAl DAT KHAC NHAU

. Lugng NaOH
Loai dét IN(ml)
1) D#t feralit : Téng 0-50cm ) 1-2
Cac t4ng dudi 1-1,5
2) D4t feralit trén san phim d4 vo6i : Tng 0-50cm 15-3,0
Céc ting dudi 2-3,0
3) DAt macgalit : Tdng 0-350cm 2-5
Cac tAng dudi 2-3
4) D4t phd sa 0,5-1,5
DAL phu sa ¢6 ting ria trdi, bac mau 05-15
CAc loai pht sa khéc 1-3

Sau dé dem dun s6i th€é huyén phd 1 gid, thai gian tinh tit ldc bit ddu s6i. Lam
ngudi dung dich va chuyén toan bd vao 6ng dong cé dung tich 1 lit qua ray c3
0,25mm. Dung nudc c4t ria phén chda trén rdy va sau d6 thém nuéc cit d&n mic
1 lit. Nhu vay, phéin cdn lai trén ray gém nhitng cdp hat ¢d kich thuéc ti 0,25-1,0mm,
phédn chita trong &ng dong la nhitng cfp hat c6 kich thudc < 0,25mm. Phéin chia
trén riy cho vao chén sd da bist khéi lugng, sy & 105°C dén khéi luong khéng déi.
Né&u cén tdch cfp hat c4t thd 1-0,5mm thi ding thém ray 0,5mm va sé thu dugc 2
cp hat la c4t thd : 1-0,5mm va cAt trung binh 0,5-0,25mm.

Ti&n hanh phan tich cdc cp hat phan trong 6ng dong dua vdo vAn t6c ladng cua
phuong trinh Stockes. TUOng quan gitta kich thudc c4p hat va 46 s&u 6ng hit (pipet)
trong dung dich nhu sau :

D6i véi cdp hat < 0,050mm thi 40 sfu 6ng hit 1a 25cm
D6i v6i cdp hat < 0,010mm thi d6 sAu 6ng hit 1a 10em
<
<

D6i v6i cdp hat 0,005mm thi d6 sfu 6ng hdt 13 10cm
D6i v6i cdp bhat 0,001mm thi d6 sau 6ng hdt 1a 7cm
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Thdi han 1y miu ti nhing d¢ sdu khac nhau duge tinh t¥ khi nging khufy duc
dung dich, thdi han nay thay ddi tuy thudc vado nhiét d6 va tl trong th&€ rén clha
d4t. Trong khi ph&n tich cfn giit nhiét dd & didu kién c¢6 dinh. Vi dy, nhiing 6ng
dong chiia mau cé thé dit trong mét b€ nude lam bing mica trong sudt, nufec trong
b& dugc diéu hoa nhiét d6 nhs 2 vdi nu6c ndéng va lanh, hosc 6ng dong dugc day
nip d€ giit nhiét, han ché& khong cho nhist do dao doéng gy Anh hudng dén vén téc
chim ling.

DE theo doi nhigt 46, dat nhiét k& vao 6ng dong chda nudc vA git nhigt dd nhu
diéu kién cda nhing 6ng dung dich dat. Bdi vi khodng thoi gian gida nhitng 14n Jac
~ hit d6i v8i nhitng cfp hat < 0,06 ; < 0,01 vd& < 0,006mm khéng lau l4m nén
nhiét d6 c6 th€ chi do mét 14n. Khi cdn ldy clp hat < 0,00lmm, nén do nhist dé
3 14n : sau khi lic dung djch, trutse khi hit va 1 l4n vao gitta 2 thdi di€m trén.
L&y nhigt d6 trung binh sau 3 18n do, d6i chi€u véi t6c d§ ldng tuong dWng chon dé€
phan tich.

Vé& ti trong th&€ rin, nén ldy gid tri chinh xdc cla ting loai dft nghién cdu. Tuy
nhién, trong phan tich c¢6 th€ dung nhitng tri s6 tuong d6i gdn ding cho moét s6
trudng hap.

Ti TRONG THE RAN CUA MOT $6 NHOM DAT CHINH O VIET NAM

D¢ sau (cm) Nbém d4t feralit (dft dd v:‘;ng)j Nhém d4t phu sa trng laa
0- 20 2,55 ~ 2,65 2,65 (chung cho & cic tAng dudi)
20 - SO 2,60 ~ 2,65
50 - 100 2,65
100 - 150 2,70
150 - 200 2,70
L . ]

O bang chl din thdi han 14y méu dung dich huyén phi trong 6ng dong & cac do
sau khac nhau tuong dng véi vAn t6c 14ng cia cdc cAp hat theo phuong trinh Stockes
trong diéu kién nhiét d6 vA tl trong th€ rdn ctia d4t khdc nhau.

Van téc chim ldng ctia cdc cfp hat (V) tinh theo phuong trinh Stockes :
d, —-d
1

1

Viemjs) = % g

: ban kinh cda cfp hat (mm)
: tl trong th€ rin cla d4t
: tl trong chdt 1dng dung khi phan tich.
: gla t6c trong truong khi vAt roi tu do bing 98lcm/s
: d nhot cia ch4t long (poazo)

e 6 o & v

Dung cu d€ phan tich thAnh phéin co gidi d4t bdng pipet theo Katrinski dugc trinh
bay & hinh 22.
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Ki thuat ldy miu dung
dich huyén phii bing dung
cu ndy nhu sau : khudy dung
dich huyén phiu trong &ng
dong bing que khudy. Que
khufy gém 1 t&m cao su hinh
trdn gén véi dda thay tinh
hosac que kim loai khong gl
Td&m cao su hinh tron duge
duc thanh nhiéu 16 dudng
kinh méi 18 khoang 3mm.
Que khudy cho chuyén dong
ty trén xuéng dudi va ngude .
lat 10 14n trong 20 gidy. Theo
thdi han di tinh sdn (zem
phu luc 8 nhing 6ng hit
xufng dén d6 siu quy dinh
hit 18y thanh phin cfp hat
c8n tim, dung dich duge hit
vao pipet mét cach tu tu.
Lay 25ml dung dich huyén
phu khi xdc dinh cfp hat
< 0,005mm trong thoi han
30 giay, d6i véi cdp hat
< 0,0lmm trong th&i han 25
giay va cfp hat < 0,05mm
trong thdi han 20 giay. Mau
ldy xong cho béc hai trén bé&p
cach cit hodc trén néi céch
thiy, sau dd sy & nhiét do
105°C dé&n khéi lugng khéng
d8i. Khdi lugng cc da duge
can gin. Sau khi cAn xong
tinh k&t qua. Ham lugng cdc cp hat duge tinh ra phén tram theo céng thdc :

a.1000.100
b.m

:.‘:.I:L;;F.gf.-::

L=

—

o eitaimiedla— i1 _

— e

a

’l( e

j ... .3'
A

Hinh 22 - Dung cu pipet dé& Iy mAu khi
xiic dinh thanh phén co gidi

X =
X : thanh phé&n c8n tim tinh ra %, thanh phdn ndy nhdé hon kich thuéc c&p hat
nao ddé, vi du < 0,05mm ; < 0,0lmm...
a : kh6i lugng cia thanh phdn nhé hon kich thudc cdp hat can tim (g).
b : th€ tich hit dung dich huyén phu (ml).
m : khéi lugng dAt kho tuyét d6i )4y khi phan tich (g).

Trong thyc t& phan tich khong nén tinh theo d&t "kh6 tuyét 46i", ma nén tinh
theo d4t "kh6 khong khi", l1dm nhu vdy s&8 cé nhidu thudn lgi trong viéc tinh két
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qua. Mu6n vay, nhan cong thic trén v6i he s6 kho kiét (k). Hé s6 k duge xdc dinh
theo eéng thiic '

100 + W,

100
Trong cong thic nay Why 12 d6 hat &m khéng khi (d6 £m hydroscopic).

Khéi lugng thanh phén cd kich thuéc xdc dinh (0,05 - 0,01mm ; 0,01 - 0,005mm ;
0,005 - 0,00lmm va < 0,00lmm) dudc tInh bing cdch trd khéi lugng hodc ham
lugng phin tram cia thanh phédn ti&p theo.

Vi du cu th€ vé cach tinh :

1) Khéi lugng d4t kho khong khi 14y khi phan tich : 10g

2) Khéi lugng thanh phédn cd kich thusc 1 - 0,25mm la 0,81g
3) Lugng tiéu hao khi xi i bdng HCI : 0,232¢g

4) Khéi lugng thanh phén trong 25¢m? dung dich

k =

Kich thuée cfp hat (mm) Khéi lugng thanh phén cép hat (g)
< 0,05 0,116
< 0,01 ' 0,075
< 0,005 0,015
< 0,001 0,009
5) Thanh phan cdp hat tinh ra % so v8i khéi lugng d4t khs
Kich thude c4p hat (mm) Thanh phan (%)
1-025 =0’SIXIOOXk=8,18
10
0,116 x 100 x 1000 x k
< 0,05 = TR = 46,8
0,075 x 100 x 1000 x k
< 0,01 = 10 < 25 = 30,3
0,015 x 100 x 1000 x k
< 0,005 = TEer = 6,06
0,009 x 100 x 1000 x k
< 0,001 = 0% 5 = 3,64

Khi thém vao dung dich huyén phit 2ml NaOH 1N, tuong ing 0,08g, néu tinh vai
lugng d4t dung phan tich 10g thi chi€m ti 1&¢ 0,8%. Nhu vay thuc t&€ ham lugng cdp
hat nhé hon 0,001lmm chi bing 8,64 -~ 0,8 = 2,84%.

6) Kh6i lugng thanh phdn (%) so voi kh6i lugng dit

Kich thuéc cdp hat (mm) Thanh phén (%)
1-025 = 8,18
0,05 - 0,01 = 46,8 - 30,3 = 16,5
0,01 - 0,005 = 30,3 - 6,06 = 24,24
0,005 - 0,001 = 6,06 — 3,64 = 2,42
< 0,001 = 364 - 0,8 = 2,84
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7) Lugng tiéu hao khi xi i bAng HCI :

0,232 x 100 x 1,01
10

8) Thanh phéin c&p hat ¢é kich thuéc 0,25 - 0,05mm so v6i khéi lugng ddt khé 1a :
100 - (8,18 + 16,5 + 24,24 + 2,42 + 2,84 + 2,34) = 43,48%

= 2,34

D6i v6i nhiing d&t ¢ thanh phén ca giéi nhe, dung ray khi phan tich cd thé phan
chia thém nhing thanh phé&n chi tiét hon. Vi du, cé thé ding ray cd 0,lmm. Nhu
vay, cing véi c8 r4ay ¢6 kich thuée 0,5 va 0,25mm c¢6é th€ chia duge 1-0,5 ; 0,5 -
0,25 va 0,25 - 0,lmm. Ham lugng cia ching trong dit duge tinh bing %. Téng
lugng cta ching cung v6i nhitng thanh phin thu dugec khi hit bing 6ng hat cong
gop lai, 14y 100% tri cho todn bo cdc thanh phfin trén s& thu dugc thanh phén cdp
hat 0,1 - 0,05mm, nhu vay c¢6 th& thu duge mét dic trung chi ti€t hon déi véi cac
thanh phédn cat cua d4t nhe. D8i v6i nhitng ddt chda cacbonat lugng “tidu hao" khi
xt i bing HCI] nén phan chia thanh cot riéng goi 12 "thanh phin téng hgp" cing
gdp vao trong 100% cua thanh phén co gidi dit. )

d) Céc phuong phap thé hién két qud phan tich thanh phén co giéi ddt. K&t qua
phan tich thanh phén co giéi thudng ghi thanh bang, trong bang s8 lidu nay bén
canh nhiing thanh phdn cdp hat cdn ghi thém cot "d6 &m khéng khi" va "lugng tieu
hao" khi xit lf bing HCIl. Tri s6 vé "lugng tiéu hao" dac trung cho su cd mait trong
d4t nhing cacbonat va nhitng mudi d& hoa tan trong dét.

D& dé hinh dung nhiing két qua phan tich thu duge, ngudi ta thudng th€ hién dudi
dang 48 thi. Vi du, phuong phap phdu dién, phuong phdp hinh trdon (hinh 23, 24).

Désiu 01020 3040 5060705050 100% 01020 3040 S0BO7DB090100% 01020 3040 506070 8090 100%
. P ) A0 R 1cieth (N ¥
A, CM :; A, 174 1| M B 7
10 i} 32 10 Avro Bl |- s :
== B, R
2 ®. 2 JUTT =
Ar HH A -
% i 2. "w0 b 2]
w0 i 2 2 s B
anad H
50 50 ey 4 o
8, i AAAN
=7 a % %3 5 22
70 ‘1 ; 70 H
5, B ¢ A 5 70 i
0 == s 601 \% 80- :
o 5 z ol
W 100 2 100 :
% o4 hat

Hinh 23 - Phudng phép d8 thj biéu dién thanh phdn co gidi d4t theo d6 sAu phiu dien dft
1 - Lugng tiéu hao khi s (i HC1 0,05N ; 2 - CAt thé ; 3 - CAc min ; 4 - Limén the ;
5 - Lim6n trung binh ; 6 — Limén mjn ; 7 - Sét.
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Viéc th€ hién trén d6 thi theo phuong phdp phéu dién
hién nay duge sit dyng rOng rai trong th8 nhudng bédi vi
né cd th€ bi€u thi duge nhiing ddn liéu phan tich theo do
sdu cédc tdng phdt sinh khdc nhau.

Truc tung ghi d¢ sfu, tryc hodnh ghi ham lugng %
thanh phdn cdp hat. Khi v& nhé tinh trj 86 sau cdng tigp
theo tri s6 truée & truc hoanh,

e) Ung dung thuc tién cia phan tich thanh phdn co
gi6i. Cé nhiéu bang phAn loai thanh phdn co gigi dét,
nhung bang phan loai cia Katrinski hién nay duge dung
rong rai trong th8 nhudng hoc. Theo bang phan loai nay
thli viéc xdc dinh tén goi va phAn chia cdc nhém didt déu
dua vao két qua phan tich co giéi. D4t goi theo thanh

Hink 24 - Phuong phap
hinh tron biéu dién
thinh phin cd gidi dft
{Dién tich hinh tron = 100%)

phAn co giéi can cd vao ham luong cdt vat li vA sét vat I v theo uu th& tréi cta
cdc thanh phén : sdi, san 1 - 3mm, cat 1 - 0,05mm, limén thé 0,01 - 0,05mm,

limén 0,01 - 0,00Ilmm va sét < 0,00lmm).

PHAN LOAI DAT THEO THANH PHAN CO GIOI CUA KATRINSKI

Ham luong sé1 var h Ham lugng cae vat li
(cdp hat < 0,01mm) (cdp hat > 0,01mm)
]
D& D4t dugc goi theo
| kdnax | it ddt thanh phén co gidi
Kié déng oo ; Kiéu adng o ;
po;;n as&g do, DAt man potzon déxg a4, Dt mn
aft vang 44t vang
0-5 0-5 0-35 100-95—T 100 - 95 100 - 95 Ca1 x6p —_1
5-10 5-10 S5-10 95 ~ 9% 95 - 90 95 - 90 . C#t dinh
10 - 20 10 - 20 10 - 15 90 - 80 90 - 80 90 - RS Cét pha
20 - 30 20 - 30 15 - 20 80 - 70 80 - 70 85 - 80 Thit nhe
30 - 40 30 - 45 20 ~ 30 70 - 60 70 - 55 80 - 70 Thit trung binh
40 - SO 45 - 60 30 - 40 60 - 50 55 - 40 70 - 60 Thit ning
50 - 65 60 - 75 40 - 50 50 - 3§ 40 - 25 60 - 50 Sét nhe
6S - BO 75 - 85 50 - 65 35 - 20 25 - 15 50 - 35 Sét trung binh
> 80 > 85 J > 65 < 20 <15 <35 | senang

&) Xéc dinh thanh phén co giéi (Theo FAO — UNESCO)

- Nguyén U

Tach phan khodng cta ddt thanh nhing cdp hat c6 kich thuée khéc nhau va x4c
dinh ti 1&¢ cta ching. QuA trinh phan tich 4p dung cho toan b6 vat litu d4t, nghia
la gém vt lidu thé vA d4. Nhung phuong phdp ndy chi 4p dung d6i v6i nhitng dat

min (< 2mm).
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Phan quan trong trong phan tich 1a xi ! so b mAu d€ lam phan tdn todn bo
cdc cip hat nguyén sinh. Do d6, cac vat liéu cd tinh dinh két (thudng cé ngubén géc
thd sinh), vi du : chdt hitu co, CaCO,; cén phai loai, trong mot s8 trudng hgp,
setquioxit ciing c4n phai loai trit. Tuy nhién cdn nhdn manh, d6i v6i muc dich san
xuéit néng nghiép thi viée loai trit ndy v& co ban khéng cén. Vi vay, tiy theo muc
dich nghién cyu, viée xtt li so bd khong bat bude. Vi mue dich ddnh gia cdc dic
trung héa hoc dat, cdn tién hanh tach chat hitu co bdi H,0, va CaCO, bsi mot dung
dich dém cd tinh axit y&u pH = 5.

- Dung cu
Bé&p cdch thuy Hé théng ray cé ddy (dudng kinh khoadng 20cm)
" Bép dien Phéu nang bAng déng (dudng kinh khodng 23cm)
May lac Ray nhd cd 50um (dudng kinh khoang 8cm)
Miy ray 6ng dong thiy tinh dung tich 1 lit
Ddng hé bdm Th sdy

C6c xédc dinh d6 £m

- Héa chdt
H,0, 30%.
Dung dich dém axetat néng d6 1M : hda tan 680g CH,COONa.3H,0 trong

khoang 4 lit nuéc, chinh téi pH = 5,0 bing 250ml CH,COOH, thém nuéc c4t d&n
5 lit.

Thuéc thit lam phan tdn : Dung dich pirophophat 5% : hda tan 50g Na,P,0,.10H,0
trong chai c6 dung tich 1 lit, sau d6 thém nubc d&n vach 1 lit.

Cs th€ thay th&€ biang dung dich natri hecxametaphophat 3% : hda tan 30g
(NaPQ,), trong nudc chda trong chai cé dung tich 1 lit, sau d6 theém nudc cit
dén vach mic,

Dung dich NaCl bdo hoa : hda tan 350g NaCl trong mét lit nuéc ndng, lam ngubi.

- Trinh tu phén tich

Déi Ivdi dft cé chd@a cacbonat (pHHzo > 6,8 thl ti€n hanh loai cacbonat bing xw&
i béi dung dich dém axit yfu. Néu d4t khéng chda cacbonat (PHHZO < 6,8) thi tién
hanh 6xi hoa chdt hitu co.

1) Logi cacbonat. CAn khodng 20g ddt min, cho vao c8c dung tich 1 lft (n€u ham
lugng cacbonat nhidu hon 10% thi ¢S thé c&n nhiéu hon 20g d4t). Théem khoang
100m! dung dich dém va dun ndng trén bép céch thiy (100°C). Day c6c bing miéng
kinh, Sau khi ngiing sti bot, thém khoang 25ml dung djch dém d&n khi su sii bot
khéng tai dién sau khi thém ti€p dung dich d¢m méi. Trong trudng hop ham lugng
cacbonat r4t nhiéu, cd th€ thém 5ml axit axetic bang thay cho dung dich dém. Trong
trudng hop nay cd thé€ dung gidy quy d€ thd pH.

Li tdim vA gan hodc d€ qua dém réi dung xiph6ng hit dung dich bén trén.
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Trudng hgp bj tu keo (peptit hda), thém modt vai mililit dung dich NaCl béo hoa.
Chu y : Phuong phdp ria nady nhdm loai canxi axetat ti dung dich lo ling vl nd ¢6
th€ chuyén sang canxi oxalat khong tan.

2) Oxi héa chdt hiu co
Can khoang 20g ddt min, cho vao cfc dung tich 1 lit.

Thém 15ml nuée va 15ml H,0, 30% (trong trudng hgp x Y =0 bé thi khéng cén
thém H,0 hodc thém it), day c6c bing miéng kinh. Trudng hgp sui bot manh, dat
¢fc vao trong b8 nude lanh. Cing ¢S th€ ngdn sy sti bot bing cach thém vai giot
cén. D€ qua dém, hom sau dat c6c l1&n bép cdch thiy (khoang 80°C) va thém déu
dan 5 ~ 10ml H,0, 30% cho dén khi phan hiy chit hifu co xdy ra hoan toan (thdng
thudng dung dich bén trén trd nén trong).

Thém H,O dén thé€ tich khoang 300ml].

Dat lén bép ndng va dun s6i cdn thin 1 gis d€ loai toan b6 H,O, con du lai.
Liy c6c ra va dé ngubi.

Li tam ho#ic gan d& cdc vat lién ldng trong, binh va diung xi phéng hiit.

Thém khodng 300m] H,O va lam phén tdn lai k&t tia. Nhéc lai 8-9 14n cho dén
khi xu#ft hién peptit héa. Muén vy phai réa nhiéu ldn (hon 4 14n), sau dé thém
mot vai mililit dung dich NaCl bdo hda d€ xic ti€n peptit hda.

Chi y : D8i véi nhing d4t ¢S chia thach cao cén rita nhidu d€ hoa tan chiing.

3) Tach hop chdt sdt

Thao tdc nay thudng thuc hién sau nhing xi l{ so bd khdc, trudc khi lam phan
tin d4t.

Thudc tha :

Dung dich dém mnatri xitrat 0,3M va& natri dicacbonat 0,1M : hda tan 88g
Na-xitrat.2H,0 va 8,4g NaHCO, trong nudc va ddn bang nudc téi vach 1 lit.

Natri dithionit.
Tyinkh tu phén tich

Thém khodng 200ml! dung dich dém vao 20g ddt min chda trong c8c dung tich
1 1lit.

Dun ndng trén bép cach thiy t6i khodng 75°C (khéng duge qui 80°C vi S nguyén
ts sé két taa).

Dung thia thém khoidng 1 gam natri dithionit va khudy lién tuc khoiAng 1 phit
gau dd khudy ngit quing trong 5 phut. Nhdc lai 3 - 4 ldn.

Li tAm va gan loc hoac d€ cho ling r6i dung xi phéng hit.

D6i véi nhing mAu chda hon 5% Fe,0, c6 dang dé chi&t rit, cdn nhic lai trinh
tu thém 1-2 l&n : mau nAu ho#c dd cia mlu ching té chua loai Fe hoan toan.

Rua thém 1 l4n n@ta véi khodng 250m] hoadc 500ml NaCl 1M.
Tiép tyc lam nhu khdu cudi cing cia phan 6xi héa chAt hiu co.
56



4) Lam phén tan dét

Chuyén hét dich lo ling vao chai nhya dung tich 1 Mt (n&u khéng so bd xu li,
cAn khodng 20g vao chai).

Thém 25ml thuéc thi phin t4n, ding nubc dua th€ tich dén khoang 400m],
r8i ndt chai, lic d€ qua dém (16h).

5) Tach riéng cac cép hat

Ray dung dich lo ling qua ray c8 50um qua phéu dit trén 6ng dong.

Dung nudc dua thé tich trong &ng téi 1 lit.

Ria cdp hat cit trén rdy va chuyén vao cdc, cho bay hoi trén b&p cdch thuy, sdy
3 105°C khoang 1 gid.

6) Xéc dinh cp hat cdi

Chuyén cat vita sfy khd & trén vao riy & trén cung cta mot ch8ng ray theo thud
tu 1000um, 500um, 250um, 100um, 50um va day.

Ray khoang 10 phit trén mdy ray, dugc thi€t dat bien do : d6 réng 7,0 va khoang
cach 4 (& vi trf ldp 44t nay cdc rAy s& rung véi tAn 86 3000 dao dong / phit va
bien d6 khoang 2mm).

Ria sach cdc cdp hat & tiing rdy vao céc cOc da cén trudc, sdy, can. Khéi lugng
A qua E 1a cdp hat cat.

Né&u cd vat liéu tu lai & rdy ddy (< 50um) thi chuyén nd sang dang lo ling trong
8ng dong d€ ling dong nhu cdch l1am & phén tach riéng cdc cfp hat.

7) X6c dinh limén (silt) va sét (clay)

Cép hat < 50um :

Vat lieu < 50um cé th€ dong lai trong qud trinh ry (xem : xdc dinh cip hat
cat), do vay cdn diy 6ng dong bAng nit cao su va ldc déu.

-Dat 6ng dong trén ban, md nit va dung pipet hdt 20ml & gita tam 8ng dong.

Chuyén dung dich vao c6c da cfin truée, cho bay hoi trén bé&p cach thuy va sdy
qua dém & 105°C.

L&y c6c ra va l1am ngudi trong binh hit Sm r6i can (kh8i lugng khé F cho cép
hat < 50um).

Cép hat < 20um

Day nip 6ng dong va lic déu.

D4t 6ng dong lén ban dudi 6ng hit pipet.

Sau ding 5 phit, ding pipet hit 20ml & 40 sAu nhu bang 1.

Chuyén dich lo ling vita 14y vao cbc da cAn trude, cho bay hai trén b&p cich
thiy, sy khé & 105°C, can.

Kh6i luong miu G la cdp hat < 20um.
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Cép hat < 2um :

Sau 5h30’ dung pipet hit 20ml 8 40 sAu cua bang 1.

Chuy&n dung dich mdi 14y vao c8c da cAn truée, cho bay hoi trén b&p cach thay,
sy kh6 ¢ 105°C va cén.

Khéi lugng H la c8p hat < Zum.

Chi y : Sau méi 14n ldy méu bing pipet, do nhiét d¢ cia dung dich 1o litng.

Bdng 1. D& su (cm) ldy mfu céip hat < 20um va < 2um phu thuée vao

nhiét do (°C).

5 phut Sh3e’ 5 phut 5h30’
Nhiét d¢ °C < 20um < 2um Nhi&t do °C < 20um < 2um
(< 0,02 mm) (< 0,002mm) (< 0,02 mm) (< 0,002mm)

19 10,5 6,9 28 13 8,6
20 10,8 71 29 133 8,8
21 11,0 72 30 136 9,0
22 113 7,4 » 31 13,9 9,1
23 11.6 7,6 2 142 93
24 11,9 7.8 33 14,4 9,
25 12,1 8,0 34 14,8 9,7
26 12,4 8,2 3s 15.1 9,9
27 12,2 8.4 36 15,4 10,1

K&t qua tinh theo khéi lugng sau khi siy khé. D6 1a t8ng cha tft cAd cdc cfp hat
rieng biét.

Céach tinh :
Sét (clay) (< 2um) = (H x 50) - 0,75¢" (kh6i luong K)
Limén (silt) (2-20um) = (G x 50) - 0,76 - K (kh6i lugng L)
Limén (20 - 50um) = (F x 50) - 0,75 - K - L (khéi lugng M)
Cét (> 50um) = A+B+C+D+E (kh6i luong N)
Kh6i lugng mdu = K+ L + M + N (tinh theo gam)
Khéi lugng céc cfp hat theo % tinh nhu sau :

K
% sét (< 2um, = Khéi lugng mAu x 100
. L
% limon (2 - 20um) = khéi Tugng mau x 100
% limdn (20 - 50um) = M x 100
tmon HI0) = 1061 lugng mau
) A
% cat (2000 - 1000um) = m x 100

(*) - Hiéu chinh cho tic nhan phan t&n : hecxametaphotphat hojc dehidratpirophotphat.
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% cat (1000 - 500um) = k'hqungmﬁ; % 100
% cat (250 - 500um) = 1u§ngmﬁu x 100
% cét (100 - 256,;m) = 5 hn];l)ng —— x 100
% cat (60 — 100um) = B x 100

khéi lugng miu
Chu y : V6i cédch tinh nhu trén thi cdc c&p hat sét, limdn va cat tinh ra % la
cia ddt min (trd cacbonat vad ch4t hitu co da bi loai trudc).

Cdp hat thé > 2mm néu cd, tinh ra % cta téng s6 ddt. N&u tdt cA céc cdp hat
cén tinh ra t68ng s6 ddt thi :

%sét , limOn , cat cua tdng s6 ddt =

_ 100 — %(cAp hat > 2mm + cacbonat + chét hitu cd)
- 100 C

Trudng hgp tdch Fe thi % "sit tu do" sé& tinh cA vAo phdn ngoéic don cha céng thic.

X % sét, limon , cat cia d4t min

8) Xd4c dinh sét min (< 0,2um)

Nguyén li : Vi t6c 40 l&ng chAm cla hat sét nén khOng thuan tién cho lidng trong
8ng dong. Do d6 phai dung méy li tAm d€ tang téc d0 ldng.

Trinh tu phén tich :

Sau khi ding pipet 1y méu cfp hat < 2um, d4y nit 8ng dong va lac déu.

D& yén tinh khodng 1 gis va 18y khodng 200m] dung dich lo ling cho vao chai
li tAm cd dung tich 250ml. Khoang cdch giita b8 mit dung dich lo liing va tdm mdy
li tAm trong khi quay 132 khoadng 16cm.

€Cho mdy quay v6i van téc 1800 vdng/phat theo thdi gian chi dAn & bang 2 (tru
thdi gian bat déu va két thic).

Chtu y : Néu quay 2500 vong/phat thi thdi gian s& it hon. Trong trudng hgp nay
st dung chai nhua.

T4t may li tAm.
L4y cédc chai ra khéi may va dat du6i pipet.
Ding pipet hut 20ml & d9 sau khoang 4,6cm. Do nhiét d6 cia dich lo hing.

Chuyé&n th€ tich da ldy vao cSc da cln trufc, cho bay hoi trén bép cdch thiy, sdy
& nhiét d6 105°C qua dém.

Lam ngudi céc trong binh hit m va can kh6i lugng cdp hat P (g).

(P x 60) —-0,75
khé6i lugng méu

Tinh két qud : % sét min (<0,2um) = x 100
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Bdng 2. Téc d6 li tAm, thdi gian quay vA nhiét d§ d€ xdc dinh c#p hat
sét min < 0,2um. . '

Nhiét 4 °C 1800 vong/phat 2500 vang/phat
20 32,0 16,5
21 31,0 16,1
22 30,0 . 15,7
23 29,5 15,3
24 : 29,0 15,0
25 28,0 14,6
26 27,5 14,2
27 27,0 . 14,0
28 26,5 13,5
29 26,0 133
30 25,0 13,0
31 245 12,8
32 24,0 12,5
13 23,5 12,3
14 23,0 12,0
3s T225 . 11,8
36 22,0 11,5
37 22,0 11,3
38 21,5 11,1
39 21,0 10,9
40 20,5 10,6

9) Sét phan tén trong nuéc

Nguyén i : DS la ham lugng sét xdc dinh duge khi khong xd li so b6 miu va
khi khong thém tdc nhan phan tan trufc khi lic véi nubc.

Trinh tu phén tich :

Can khoang 10 gam d4t min cho vao chai dung tich 1 lit

Thém khoidng 400ml nuéc va lic qua dém

Chuyén sang 6ng dong ling, dung tich 1 lit va thém nuéc d&n vach muc

Sau 5h30’ dung pipet hdt 20ml & d¢ siu theo bang 1

Chuyén dung dich lg ldng vita 14y vao c6c di cAn truée, cho bay hoi trén bép
cach thiy, sfy & 105°C qua dém.

Lam nguéi c6c trong binh hdt &m r8i can (khéi lugng cfp hat Q(g))
Céach tinh : '

sét (%) = w x 100 x mef

s : khéi lugng mAu kho khong khi tinh ra gam
mef : hé s6 dé 4m.
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10) M6t 86 phuong phdp khdc trong phén tich thanh phdn co gidi dét

Nhin chung nhiéu nha khoa hgc trén th& gi6i da thita nhAn phuong phdp pipet
la phuong phdp chinh xd4c nhdt, thun tién nhdt. Tuy nhién, & mot s& nuéc lai sd

dung nhiing phuong phép riéng.

Vi dy, & Mi kich thuéc cdp hat sét duge quy dinh la < 0,002mm ; dung H,0 d€
pha hiy chdt hGu cd va HCl d8 pha hiy cacbonat. Cdp hat limén duge quy dinh cd
kich thuéc t¥ 0,05 — 0,002mm, trong khi dd, cing c&p hat limén nay dugc Héi Thé
nhudng quéc t€ quy dinh la 0,02 - 0,002mm.

Cdc nuéc nay da st dung mdy ldc nhu 1a bién phép co hoc d€ phan tdn céc cAp
hat vd khi phan loai ngudi ta st dung tam gidc déu v6i thang phan loai nhu sau :

Cat (Sand)

Cat pha thit (Loamy - sand)
Thit pha cat (Sandy - loam)
Thit (Loam)

Thit pha limén (Silty — loam)
Lim6n (Silt)

7. Thit pha sét va pha cat (Saudy
clay - loam)

8. Thit pha sét vA pha limén (Silty
clay ~ loam)

9. Thit pha sét (Clay - loam)

10. Sét pha limon (Silty - clay)

11. Sét pha cdt (Sandy - clay)

12. Sét (Clay)
~ Cén nhdn manh ring phan loai céc
cdp hat ¢6 tdc gid dung tam gifc déu
(hinh" 25), ¢6 tdc gia lai dung tam
gide vudng vdi truc tung bi€u thi % cia
ham luong cfp hat sét ; truc hoanh
(canh day) bi€u thi % cta ham lugng
cEp hat cit con canh huyén dé€ tréng.

o 0w b=

Thanh pﬁa‘n co gi6i theo nhing
phuong phdp cta Mi dugc trinh bay
bang hinh tam gidc déu (hinh 25) bao
gém 12 loai ; 3 nhdm c4p hat : sét ;
limén va cdt dudc bifu thi & 3 canh.
Dinh tam gisc tuong dng 100%. Tu
ddy tam gidc dén dinh chia thanh 10
hang, méi hang tuong ding 10%. Ham

100% Sét

100%06!90 80 70 60 50 40 30 20 10 Umén
Cit, %

Hinkh 25. Thanh phin cd gidi a4t
phan loat theo hinh tam gidc déu
. Cat (Sand)
. Cét pha thit (Loamy sand)
. Thit pha c4t (Sandy loam)
. Thijt (Loam)
. Thijt pha limon (Silty loam)
. Limén (Silt)
. Thjt pha sét va pha cat (Saudy clay loam)
. Thit pha sét va pha limoén (Silty clay {oam)
. Thit pha s¢t (Clay loam)
10. Sét pha limon (Silty clay)
11. Sét pha cAt (Sandy clay)
12. Sét (clay)

[Y-2. - - N T R . A o
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lugng cia 3 nhém c&p hat : cit ; limén, sét duge bi€u thi & 3 dudng thdng song

song v6i ddy tam gide. Theo diém giao nhau cia 3 duding thing trong tam gide sé
biét duge loai dft cAn tim.

2. Xac djnh d¢ hit 4m khong khi cyc dai (max.hy)

D6 hit &m khong khi cyc dai 1a luong nuéc duge h&p phu tit khéng khi bdo hoa
hoi nuéc, nghia 1a trén bé mat hat ddt dugc hdp phy kin mot 16p don phan tit nuéc.
Nué6c nay ki higu 1a W

max.hy*

Trinh ty phan tich : Dt da nhat sach xdc thue vAt, gid va rAy qua ray c¢3 lmm,
tron déu réi can 5 - 10g d68i v6i dit chia nhidu min vad c¢d thanh phdn co gidi
ning ; 10 - 15g dé6i vai
d&t it mun va cd thanh
phin co gi6éi nhe, cho
vao c6c cAn, md nép va
dat trong binh hdt &m.
DE tao moéi trudng bio
hda hoi nude, trong binh
hit &m, 6 diy ngudi ta
d6 dung dich H,SO, 10%
theo ti l& ddt dugc can
la : 1g 44t - 2ml H,SO,
10%. Theo Mitrelic,

trong  khodng chan
khong % binh hdt £m Hinh 26 - Binh Chisenko ding dé xac dinh 46 hit 4m khong khi cyc dai

déng kin trén dung dich

H,S0, 10% thudng cd d6 £m tuong d6i t¥ 96 dén 98%. Trudng hop khéng cd H,80,,
c6 thé ding dung dich bdo hda K,80, (50g K,S0, hoa tan trong 1 lit nuée cdt) dé
thay th€. Ding bom hit chan khéng rit khéng khf ra khéi binh hit £§m dén ap suft
150 - 160mmHg.

D& bao hi€m khi 4p suft chAn khéng manh, khi xdc dinh nén deo kinh bao hi€m,
con binh hdit &m phai boe ki. Qua thai gian 7 - 10 ngdy dém tién hanh can l4n thy
nh4t, nhé chd y dfy nhanh nép cbc can. Trong trudng hop chan khéng, trudc khi
md ndp binh hdt &m cén cho khéng kh{ tif ti¥ vdo binh bang cach cho qua hé théng
binh Chisenko (hinh 26) chda 10% H,SO, véi van t6c diéu hoa.

Ddt duge hut Em dé&n midc d6 cuc dai trong binh hdt &m trén dung dich H,SO,
hosc K,S0, phai tién hanh cho d&n khi khéi lugng khong ddi hodc cho dén khi khéi
lugng gilta 18n cAn truéc va l4n caAn sau chénh léch khéng qud 0,005g. Thoi gian
bdoc hda cin khoang 1 thdng. Sau d6 dem sfy & 105°C cho dén khéi lugng khOng
déi gia cdc lan caAn. S6 ligu thu dugc ghi theo bifu méu sau :

62



Bi€u miu ghi k&t qua xdc dinh d6 hit £m cuc dai cia dat.

7
T4n Sau khi b3o hoa Kh6i
E Sau khi sy kho
va da Khéi | Khéi Ngay O | yensi | DO
o S8 Wong | Tiong nude luong hat | Trung
e mét - 4m | binh
1ty can | €% | c6e 1 2 3 can dfit e | ()
mén cAn |+ d&t N khi khoé doi
i ai
(cm) sy

Do hdt &m khong khi cuc dsi duge tinh theo cong thic :

Wiy (B) = gy
a : khéi lugng cée (g)
b : kh6i lugng c6c + d&t sau khi bdo hda hoi nuée
¢ : khéi lugng céec + d4t sau khi sy khé
Vi d6 hdt &m lién quan m4at thist téi t8ng dién tich b& mat cia cdc hat d4t va sic
cang bé mat, do dd dya theo d0 hit m cyc dai bding cdch gidn ti€p ngudi ta oo thé
tinh dugc d6 &m cay héo (W) va tl dién cia ddt (S mz/g) theo ciac cong thic :

W (%) = Wo o X 1,5

Né&u W“m_l_ly tinh theo % va lugng nuéc tinh theo gam thi khéi lugng hoic thé
tich mang nuédc trong 1 gam ddt 1a :

W w
max.hy . max.hy 4
100 8 Bo% g0 °M
D& tinh tl dién clda dft cAn chia th€ tich mang nuéc cho chidu cao cua nd
Winacny 25.10

-~ 2 _ 2
100 ° 1001000000 10 ~ 40000 Wesepy om” = 4Wpppy m
25.10 : dudng kinh cia phan td nudc (cm)
10 : & d6 hut 8m cyc dai, xung quanh hat dft tao ra lép nubc b&ng 10 phén ti nuéc.

3. Xac djnh ti trong thé rin cua dat

Ti trong th& rdn cia dat 12 ti 36 giita kh6i lugng thé€ rén dat (ddt khong cd 18
héng) cia mot thé tich x4c dinh va khéi lugng cia nudc cung thé tich § 4°C.

T| trong th€ rén cia d&t phu thuéc vao thanh phdn khodng va hdéa hoc. T trong
cia mun 1,20 - 1,40. D4t ngheo miun hodc dit & cdc tAng dudi chia nhiéu khoing
chit co il trong thay déi tu 2,60 dén 2,80, dai khi téi 3,0. Ti trong th€ rdn dat duge
st dung khi phan tich thanh phdn co gi6i va tinh 4o x8p cha dat.

Phuong phép picnomet x4c dinh ti trong thé rén cia ddt. Nguyén the cda phuong
phdp n3y 1& xéc dinh th€ tlch nuéc hoac th€ tich cda chit 1éng tro tuong dng voéi
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thé€ tich dit ldy d€ phan tich. D6i v6i d&t man chia trén 0,5% muébi tan thi dung
chit long khéng phan cuc nhu : benzen, xang, toluen, ddu hda... D6i véi d4t khong
man thi dung nudc cit khéng cé khéng khi.

Trinh tu phén tich :

+ Xac dinh thé tich picnémet : Picnémet
duge rda sach (hinh 27), tréng bAng nudec cit
va sfly kho 0 nhist dd khéng qua 60°C, sau
dé diy nidt, dem cAn trén cin phan tich. Ghi
khdi lugng cda picnébmet.

Ditng nudc c4t da dun s6i d8 ddy picnémet,
day nidt, lau chiti sach va ghi nhiét d§ nuéc
trong picnémet & thdi di€m xbc dinh, sau d6
can trén can phan tich va tinh thé tich
picnémet theo cébng thuc :

a, —a
1
V =

D , Hinh 27 - Binh ti trong (picndmet)
V : thé tich picnémet (cm?).

a, : kh&i lugng picnémet + nudc cit (g).
a : khéi lugng picnémet khé sau khi sdy (g).
D : ti trong cda nudc & nhiét d6 da cho.

Sau khi x4c dinh xong thé& tich, d§ h&t nuéc, sy khé picndmet va chufn bi thuc
hién ti&p giai doan sau.

+ Xdc dinh ti trong thé rén. MAu dit dugc nhit sach xdc thyc vat, gia va raAy
qua rdy cd@ lmm. Sau dé caAn 2 méu :

Can 4 - 5 gam cho vado c8c d€ xac dinh d0 hat &m khéng khi va hé s6 k.

Can 8 - 10 gam cho vao picnémet va cAn kh6i lugng clia picnomet + dit trén
can phan tich, d8 nudc cft vdo picndmet sao cho sau khi d4t ngdm nuéc cdn thua
l6p nuéc tt 3 ~ Hmm. Cd4n than l&c tron d4t va nudc nhung chd ¥y khong cho dit
bam lén thanh picnémet. Day ndp va 4€ ngfm ti 10 — 12 gis. Sau thdi han trén ma
nit dem dit vao binh hidt &m. Dung bom chAn khéng hdt khéng khi trong binh hut
fm d&n 4p sudt bing 160mmHg. Picnémet dat trong didu kidn chan khéng trong 1
gis. Trong thdi gian ndy khéng khi 1&n & trong nuéc va trong dit gdn nhu hoan
toan duge téng ra ngoai. Sau dé mé vdi binh hat &m (mé tu td, khong nén md
manh dét ngdt), 14y picndémet ra ngoai va d8 thém nubc cit dé€n ddy binh (nudc cdt
khéng cé khong khi). DAy ndp picnémet, lau bAing khan kho va cAn irén cAn phan tich.

Néu khéng cé mdy bom chan khong d€ rit khong khi khdi binh hit £m, cé thé
dung phuong phdp dun (dun 1 gid k€ ti khi bit dfu s6i). N&u ti€n hanh theo phuong
phip nay thi sau 10 - 12 gis 1am nglim d4t trong binh picndmet, d6 thém nuéc cAit
cho dén khodng 1/2 thé€ tich va dat i&2n b&p cdat hodc bép dién cé luéi amiang. Chu
y khéng d€ s6i manh, 1am nguéi picnémet va d8 nudc cit cho ddy r8i éAn. Ti trong
thé rdn dit duge tinh theo coOng thic :
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P, . 100 P
T A00FW OV TV
d : ti trong th€ rdn cua dat.
P, : khéi luong d&t kho khoung khi trong picnémet (g)
P : khéi luong ddat kho tuydt dé6i (g).
V  : thé tich d&t trong picnbmet (cm>).
Why : 4 hut &m khéng khi.

Ngoai coOng thuc trén, ti trong th€ rdn cia dft ¢S th€ dugc tinh theo céng thdc
khac don gidn hon :

d

B
¢d=GA+B-0
B : kh6i luong ddt kho khong khi

(A + B - C) : tuong ung thé tich nuéc do khéi lugng cia d4t chodn ché.
A : khéi lvgng picnémet + nuédc

C : khé6i lugng picnémet + nuéc + ddt.

T&t cA s6 lidu phan tich duge ghi theo bi€u mfu sau :

BIfU MAU GHI KET QUA XAC DINH Ti TRONG THE RAN CUA DAT

1 S8 miu a4t
L_: Ting, 45 sau (cm)

3

4

5

[

S6 picndmet

Khéi lugng picnomet (a) i

Khéi lugng picndmet + dit khé khong khi (a + Pt)

Khéi lugng &4t kho khong khi trong picndmet (Pt)

( 7| Nue hit 4m khong khi (W, %) |
LS TKhdi lugng d4t khé myét déi trong picndmet (P = _w_)
100 + Why
.9 Kh6i Wwong picndmet + d4t kho tuyét d6i (P, = a + P)
;10 Kn6i lugng picnémet + dit + nudc (Py)
11 Khéi ugng nudc a8 them & 1°C (P, - P,)
12 | Nhigt d6 nuéc (°C) |
13 | Ti trong nuéc & nhier do da cho (D) N
O —
. PP, —1

14 Thé tich cia mudc dd them V, = 5

15 | Thé tich picnémet (V,)

16 | Thé tich dst trong picndmet (V = V, - V,)

R P
17 Ti trong thé rén cla d4t (d = -\7)
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4. Xac dijnh dung trong cua dit

Dung trong (khéi lugng cua mét don vi thé tich) ctia d4t 1a ti s6 gita khéi lugng
ddat khé tuyét d6i & trang thdi ty nhién (k€ ca nhitng 16 h8ng) cia moét thé tich xac
dinh véi kh6i lugng cia nuéc cé cung thé tich & 4°C.

Dung trong dic trung cho d¢ chat cta d4t, trong th8 nhudng hoc, dung trong su
dung d€ : .

- Tinh trit lvgng nhi€u nguyén t6 va chuyén chdng t¥ % sang thé€ tich.

- D4dnh gid mét cach khdch quan qud trinh ria tréi theo chiéu sdu va viéc chuyén
dadi cac nguyén t8 tU tdng nay sang tdng d4t khac.

- Tinh d6 héng hay d6 x8p cua dit.

Cd nhiéu phuong phdp xdc dinh dung trong nhung thugn tién va ph8 bi&n nhA4t
hién nay la phuong phap dung 8ng ddng.

Trinh tu phén tich :

Dat nhitng 6ng dong hinh try c6 thé tich 100cm? 12n khu vyc ctia thanh phiu
dién d4t da dugc lam bing phdng, it nhdt phai xdc dinh 3 ldn lap lai va nhu vay
phai st dung 3 dng song song cing mot lic. Dat cde khudn dinh hudng 1&n trén
nhitng 8ng nay, sau dé ding chodng (ném) dat lén trén cung, diung bda gb ddng cac
6ng vao dit (hinh 28).

Nz rerrsarsrs

Hinh 28 - Dung cu ldy méu d4t dé x4c dinh dung trong
1,2 6ng dong c6 kich thudc khic nhau ; 6 : Bua gb ; 9 : Gi4 dung 6ng déng ; 10 : Choong

66



Nhd hé théng chodng va 8ng khudn dinh huéng nén cdc 6ng déng duge dong thing
va lin sAu vao dd4t. Khi 6ng déng d& ldn sau vao d4t hét c¢8 nhic chodng ra, dung
dao hoac xéng dao, got, nhdc 6ng dong ra. Dung tAm g6 mdng r6i lat ngugc 6ng
déng, dung dao sic got bing phdng d4t 4 mat ddy duéi cia 8ng. DAy nép, sau do
got phia ddu trén cing phdng nhu vAy. Lau chui sach d4t dinh bam xung quanh
6ng. Dung dao xén cay dit trong 6ng vao hoép nhém l4n trudng hop khéng cd hép
nhém thi diung tdi politilen ho#ic gifly béng md da’ gp sin thanh phong bl. Dem
can hop nhdm cung véi dit t8i d6 chinh x4c 0,01g. Sau d6 cd thé st dung miu dAt
nay d€ xic dinh ti trong th€ rdn, d0 hdt €m cuc dai...

Biét duge khéi lugng hdp nhom (hoac kh8i lugng tdi poliétilen, tdi gify) khéi
lugng d4t va hop c6 thé tinh duge khéi lugng dAt khé tuyét d6i. Bist kh6i lugng

d4t kho tuyét d6i va thé tich cua 6ng dong ta s& tinh duge dung trong theo bi€u
méiu sau :

BIEU MAU GHI VA TINH KET QUA DUNG TRONG CUA DAT

Khdi . Do :
DA, TAng, Sé lugng Khéi lm‘ + hat Khéi lugng ?C‘: Dun
cay 4 hop bi 1ugng ‘:{’:g im dft kho tuyet ; \ ng
trbng, | stu | nhom | (hop | bi+ g | Eome d6i d,"g e gp
dia | (om) | hope | mhom | aft | | ki | Py.100 =g
diém tui holic | udt (b) F, = (W T 100 + W, ( )3

n b — a) hy Y cm

tdi (a) %)

Theo thang ddnh gida cia Katrinski, dung trong nhé hon 1g/cm3 la ddt gidu chAt
hitu co ; tir 1,0 dén 1,1 — dién hinh cho d4t tréng trot ; 1,2 - ddt hoi chat ; 1,3
dén 1,4 - d4t qua chat ; 1,4 - 1,6 - dién hinh cho tdng d& cay ; 1,6 dén 1,8 - tdng
tich tu qua chat.

5. Xac dinh 4§ x0p cua dAit

Do x6p hay d6 h8ng cta dit la t6ng thé tich nhing 16 hdng, khe nhé trong dAt
duge tinh ra % so voi th€ tich d4t vA dugc tinh theo cdng thuc :
vy
P = —.100

\f!

P : d0 h8ng chung cua d4t, tinh ra %
V, : thé tich nhing 1§ héng, tinh ra cm?
V, : th€ tich cta d4t, tinh ra cm’
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Vi d6 x6p ciia dit lien quan mAt thist dén tl trong th€ rén va dung trong cua
ddt, cho nén d€ xdc dinh d6 x6p clia dft ngudi ta c6 thé sit dyng phuong phip gidn
tiép, théng qua viéc xdc dinh ti trong thé rin va dung trong ctia d&t. Mé6i lien quan
gitta cdc dai lugng nay duge th€ hién & céng thic :

d -
P(%) = ~——.100

d
P% : d0 x6p chung caa d4t, tinh ra %
d : ti trong th€ rén cta d&t, glem?3
d, : dung trong cua d4t, g/cm3 .

Do x6p cd gid tri 16n v8 mit ndng hoc, né dic trung cho nhitng loai ddt cé clu
tric va d6 phi cao. Cang xuéng sfu, 46 x6p cang gidm. Kairinski da néu ra thang
danh gid d6é x8p nhu sau :

D¢ x6p (%) Loqi ddt

> 70 ~ D4t réng

55 - 65 — TaAng canh tac cua dit tréng trot

50 - 55 ~ Dat yéu cdu d6i vai tdng canh tic

< 50 - Khéng dat yéu c8u d6i vdi tdng canh tac
25 - 40 - Di4c trung cho nhiing tdng tich tu.

6. Xac dinh d6 tri dm cuoa dat

Khi nang giit nuéc cia dit trong didu kién cd dong chdy ty do chdy qua goi la
kha néng giit nuéc. Lugng nudc duge dat giit trong diéu kién trén goi 1a d6 tru 4m.
Do trit 4m bi€u thi ra % khdi lugng hodc thé€ tich d4t khé.

Khi nang git nu6c va do trit fm cta d4t 12 mot trong nhing dic tinh caa 46
phi nhiéu. Nh& dd, nuéec duge gitt va tich lay lau dai, cung cfp cho cAy tréng.

" a) Xéc dinh do trit 8m cuc dai. V& tén goi do trd &m cuc dai hién ray chua
théng nhdt, cé nhibu thuat ngid khdc nhauv : d6 trit &m bé nhat (Rode (1963) ; do
trit 4m gi6i han (Rozop, 1936) ; do tr& &m dbng rudéng (Taylor, 1932) ; do trit &m
chung (Katrinski, 1970). Mot s6 tdc gid goi 12 d6 tri £m mao quén. 8 Viéet Nam,
‘khdi niém nay cing duge goi theo nhitng cach khic nhau nhu : 46 trit 4m ngoai
déng, sic chia nudc t6i da, &m dung d6ng rudng, sdc chia &m 16n nhAt.. Tuy cd
nhiu cdch goi nhung bAn chdt cia ching chi 12 mét.

D& trit €m cyc dai 12 luong nu6e 16n nhdt ma dat gitt lai duge sau khi cd nude
trong luc chiy qua va khdng cé hién tuong dang mao quin tit cdc mach nudc ngim
l&n. O day cdn Iuu y va hi€u dung hai khéi niém "do tri dm" va "d6 &m". D6 trd
Zm thé hién kbha nang git nubc cia ddt. M8i mot loai d4t khd nang gid nude ss
khac nhau va 12 mot hing s6. Con d60 dm 12 mdt bié€n s6, thay d8i phu thube vio
thoi ti€t, d6 &m tuong d6i ctta khong khi, thdi gian phoi méu d4t...
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Trinhk tu phén tich : Chon khu dfit dac trung, dién tich 2m X 2m hosic 1m x Im,
xung quanh dip bo hodc ngan bing khung gb d€ bioc vé va dinh vi dién tich.

So bd xac dinh d6 &m d4t, ti trong, dung trgng, tinh lugng nudc cd sin, lugng
nudce cén tudi thém d€ bao hda theo nhitng d6 sdu theo yéu cfiu dat ra.

LUONG NUGOC CAN THIET DE RAO HOA HOAN TOAN CAC TANG DAT

[ bassa | Dume | T :
] Do 4m d4t khi bio hd
D4 sau Dung T Do xdp Do &m dAt o6 sin 0 4m dét khi hoa
tdng dit trong wong ) hoan toan
3 — T
(ecm) (g/cm’) % mm % mm
0-15 1,20 2,64 553 18 21,6 46,0 55,3
15 — 28 1,20 2,66 55,5 20 24,0 46,0 55,5
0 - 120 ' 131,2 l 2653

D6 fm tinh bidng % kh6i lugng khi d4t hoan toan dugc bao hda s& bing do xOp
chia cho dung trong. D6 dm cdn cd thé€ tinh ra mm. Nhu & vi du trong bang, muén
bao hoa hoan toan tfing ¢4t 0 — 120cm cén 265,83mm hodc 2653m> nuéc cho lha. O
trudng hop nay trong dit da chda sdn 1312 m’/ha, d€ bfio hda dén dé trit dm toan
phén thi can : 2658m> ~ 1312m® = 1841m> nudc cho lha, con d6i véi dién tich thi
nghiém 1a 1m? thl it hon 10000 l4n, nghia la bang 0,1341m>. Tinh lugng nuéc phai
ting lén gdp 1,5 l4n d€ dadm bao cho thdm dudc dén toan bd d6 sau vi s& cd mot
luong nuéc bji mAt ra ngoai 6 thi nghiém. Lugng nudc cdn phai tudi thém la 0,134
x 1,5 = 0,201m> hoac bang 201 lit.

Lugng nuéc da duge tinh dem tu6i vao 6 thi nghiém, tusi nhe khdng cho dit trén
méat bi xdi 14 va lubn ludn giit cho mic nudc ¢d mot c6t nudc cao Scm. Sau khi
nudc duge thdm hét vao d4t, dung nildong day lai va trén phd moét 1dp rom ra, cod
rac A€ giit khong cho nudc ble hoi. D6i v6i d4t cht pha, ddt cat va dat thit nhe thi
dé sau khodng 1 ngay dém cho chdy thodt hé&t nudc trong lye, con dft thit va
d4t sét thi d¢€ sau khoiang 2 - 3 ngay dém. Hon nita, n€u 6 thi nghiém dat & khu
vue cd cay tréng thi mot phdn nudc bi cdy sd dung. Sau thdi han duge quy dinh,
ds, thu don 18p day va xdc dinh d0 m & khu vuc trung t&m 6 th{ nghiém véi 3
ldn nhéc lai t4i d6 s4u cdn tim. Dung khoan 1£y méu & ting d6 sAu 10cm, Méu
ddt sy & 105°C dé&n khéi lugng khong d8i. K&t qui xic dinh ghi theo huéng dén
g bang sau : :

BIEU MAU GH! KET QUA XAC DJNH DO AM DAT

T4 ’Tcm | xnsi tuong | | xnai | xons Do Am dit
i s6 hop nhdm | Sau khi sfy & 105°C |lugng |luong o

héop

va |Dung

Loai + 34t uot mtde a4t




Do 4m d4t tinh ra % theo cdng thde :

W(%) = .100

-l

a : lugng nudéc mét sau khi sfy (g).
b : kh6i lugng d4t kho tuyét d6i (g).
W, (%) : d6 &m d4t tinh theo %

b) Xac dinh d¢é trz dm mao qudén. DO trit &m mao quan 1A lugng nuéc duge d4t
gill trén myc nuéc ngdm bdi luc mao quan. Tri 86 d§ triz &m mao quan khéng nhing
phu thudc vao bé day cta lgp ddt (vién mao quin) ma con phu thude vao d6 cao
tAng d4t so v6i myc nubc ngAm. DO cao cang thdp, do trit Sm mao quan cang lén.
Do trit 8m mao quan phu thudéc vao dd h8ng chung va d¢ hdng mao quan.

Trinh tu phén tich : DEt & trang thdi kho khong khi{ da gia vd rdy qua ray co
lmm, sau dd cho vao 8ng thiy tinh hinh trdn thing 2 d4u va nén hoi chat. M6t
ddu bit bing vai man.va t6t hon budc thém mot it gidy loc d€ chia ra, tao diéu
kién dé€ gidy loc hit nudc 1én thdm dén vao d4t. Ddu 6ng bjt vai man duge dat tiép
xdic v6i moét binh nubéc nhd cai gia c6 dinh. Qua 24 gis t4t cd cdc 18 hdng mao quan
cta dit sé baoc hda nudc. Sau dd ldy mdu d4t d€ xdc dinh d6 €m. D6 fm cha d4it
ldc nay tuong dng véi dd trit 4m mao quan.

Két qua dugc tinh ra % so v6i khéi lugng d4t kh6. Trinh ty xdc dinh d6 &m va
tinh két qua da trinh bay & muc "x4c dinh d6 fm d4t"

¢) Xac dinh dé trit dm toan phan. D6 tri £m toan phén la lugng nuéc 16n nhat
cé thé chda trong dAt hay tdng di4t khi tAt ca cdc 16 hé8ng déu bao héa nude. Vé
tri 86, d6 trit 4m toan phdn bing tri s6 do h8ng chung cda ddt. Trudng hgp nay xuft
hién khi trong dit cd tdng khong thdm nube (tdng d4 ong, tdng bang vinh cdu...) va
Jd cic tdng dat phAn bS lign v6i myuc nubc ngim. 3 do trit Am toan phén, trong dit
cd tdt cA cac dang nubc. Mot phéin nubc nay tuy d& tiéu déi voi thyc vAt nhung lai
trd nén "thia", gy tinh trang tdng va 18y 10i. Thuc tién cho thdy, thuc vat phat
trién t6t nhdt ¢ d§ dm d4t tuong dng v6i 60 - 70% so véi dO trit dm toadn phén.

Trinh tu phan tich : D€ xac dinh d6 trit &m toan phén thuong ti&n hanh véi
nhitng dung cu chuyén dung la nhitng 6ng thdy tinh hinh trdon vad diy ¢6 nhiing 16
thing (trudng hgp khéng c6 dung cu chuyén dung, ¢6 th&€ st dung 8ng dong thung
2 ddu). Ong c6 dudng kinh 5 - 6em, cao 15 - 18cm. DAt kho khong khi, gia va ray
qua ray ¢3 lmm. D4t duge chda vao 6ng chi€m khodng 3/4 chiéu cao, ddt d8 tur tix
va nén hoi chat, sau 46 cAn trén cAp ki thuat. Can cd vao hiéu 86 khéi lugng 6ng
+ d4t va kh6i lugng ctia Ong ta bi&t khdi lugng dat.

6ng dung d4t duge d4ay kin bing t&m kinh va dat vao trong chau dung nuéc,
sao cho mic nudc trong chéu ngang voi mat d4t & trong 6ng. D€ qua 24gid nho
gia kep.

L4y binh ra d€ khoang 2 — 3 phit cho nuéc & thanh binh chay hé&t, lau khé réi
can. Tl le giita kh&i lugng nubc do d8t hat va giit qua 24 giv véi khéi lugng d4t
khé tinh ra % la dé trit £m toAn phén.
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D6 trit 4m toadn phén tinh ra % so v6i khdi htgng dit kh6 tuyét d6i tinh theo
cong thic :

~a-d
W, (%) = S5 x 100

a : khéi Iuong 6ng

d : khéi lugng ddt khé tuyét d6i

¢ : khéi lugng 6ng + d4t sau khi bdo hda nube
Lugng nuéc do 44t hat va giit : ¢ - (a+d) =c -a-4d

Chuong 5

XAC DINH CHAT HOU CO VA NITO
TONG SO TRONG DAT

1. Xac dinh chit hdu eco trong dat

Su tich liy chdt hitu co ¢ dang mun trong d4t 1a do hoat déng vi sinh vat, thyc
vat cing nhu bén phén hitu co. Ham lugng, thanh phéin min quyét dinh hinh thai
va cac tinh chdt 1i, hda hoc, d6 phi cia d4t. Trong tdng mun chda gdn 90% nito &
dang du trit va phdn 16n cdc nguyén té dinh dudng nhu P, S, nguyén té vi lugng,
la kho du tri chit dinh dudng cho cay tréng.

Hién c¢d nhiéu phuong phdp xdc dinh chdt hitu co cia dit : phuong phdp d6t khé,
phuong phdp d8t u6t (Chiurin, Walkley - Black), phuong phdp d6t mun trong tu sdy
150°C, thai gian 20 phat (Nikitin) va phuong phdp oxi hda min 24 giy & nhiét do
20°C (P. Antanova). Sau day trinh bay mot s6 phuong phdp ph8 bi€n & Viét Nam.

@) Xac dinh chdt hitu co theo phuong phdap Chiurin

- Nguyén Ui phuong phép. Chdt hitu co cia dft, duéi tdc dung cia nhiét dé, bi
dung dich K201-207 + H,S0, (1 : 1) oxi hda :

3C + 2K,Cr,0, + 8H,S0, — 3C0, + 2K,80, + 2Cr,(S0,), + 8H,0

Lugng K,Cr,0, cdn du duge ding dung dich mudi cé tinh khit la FeSO, hay mubi

Morh (FeSO,. (NH,),S0,. 6H20) d¢ chuén :
K,Cr,0, + 6FeSO, + TH,SO, — Cr,(SO,); + 3Fe,(8O,), + K,SO, + 7TH,0.
Chdt chi thi cho qud trinh chufn d4 nay thudng dung 12 axit phenylanthranilic

(C3H,,0,N), mau chuyén tif 43 mén sang xanh 14 cdy, hoic diphenylamin (C,,H,,N),
mau s& chuyén t¥ lam tim sang xanh l4 cay.

Trong qua trinh chufin ¢, Fe** tao thanh ¢6 th&€ anh budng téi qud trinh chuyén
mau cia chi thi, vi vay truéc khi chufn d¢ cd th€ cho thém mét lugng nhé H,PO,
hosc mudi chia ion F~ d€ tao phdc khéng mau véi Fe't.
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- Trinh ty phan tich :

Ddt dé phan tich miun va dam phai dugc chufin bi cfn than : lay 5 — 10g dat da
riy qua rdy lmm, nhat h&t xdac thue vat réi gid nhd, ray qua ray 0,25mm, trén déu.

Diung can phan tich cAn 0,2g (46t ngheo min - duéi 1% thi cAn 0,4g, cdn dit
giau miun thi can 0,1g) cho vao binh tam gidc 100ml.

Dung burét cho tit ti¥ ding 10ml K,Cr,0, 0,4N vao binh. Lic nhe binh, trdnh dé
d4t bam lén thanh binh. Day binh bing mét chiéc ph&u nhé. Dun trén bép cdch cat
cho dung dich s8i & nhiét d¢6 180°C ding 5 phit.

Liy ra d€ ngufi, dung nu6c thém 10 - 20ml vdo xung quanh thanh binh d€ ria
dicromat bam vao. Cho vao 4 giot chl thj axit phenylanthranilic 0,2% va chufin 48
bang dung dich muéi Morh 0,2N dén khi dung dich chuyén td mau tim méan sang
mau xanh 14 cly.

Déng thdi 1am mét thi nghieém tring : can 0,2g ddt d& nung hét chdt hitu co cho
vao binh tam gide, cho vao ding 10 ml K,Cr,0, 0,4N va tién hanh cac tht tuc nhu
phan tich miu.

- Tinh két qué : .

(V,—-V).N.0,003.1,724 . 100
Chat hitu co (%) = " x K

V, : s6 ml mu6i Morh ding chuéin d8 thi nghiém trdng

V : 36 ml mubi Morh ding chufin d6 méiu

N : néng 46 duong lugng cia dung dich mudi Morh

a : lugng méu d4t 14y phan tich (g)

K : hé s6 chuy&n déi ti-mfu kho khong khi sang méu kho tuyét déi.

- Héa chéi :

_ + K,Cr,0, 0,4N trong H,S50, (1 : 1) : caAn 40g K,Cr,0, tinh khiét, nghién bang

chdy trong c6i sd, hda tan trong 500 ml nubc. Néu cln, d6t néng nhe d€ tan hoan
toan. D€ ngugi, loc réi dinh muic dé&n 1 lit. D8 dung dich vao binh dinh mde 2 lit
r6i rét tir tie HySO, dac (d = 1,84) vao, vita rét vita l4c nhe, néu quéd néng thi phai
d€ ngudi réi mdi rot ti€p, cho dén thé tich 2 lit. N6ng d6 ciia dung dich nay duge
ki€ém tra bdng dung dich FeSO, (hoic mudi Morh) 0,2N.

Co trudng hop sau khi pha xong, d€ mot vai hém thdy c¢d tinh th€ mau dé hinh
kim xufit hién, trong trudng hgp nay chl cdn thém it nuéc, lic déu tinh th&€ s& mAt.

+ Dung dich muéi Morh 0,2N : can 80g (NH,),50,. FeSO,. 6H,0 hoa tan trong
nuée, thém 20 ml H,SO, die, dinh mdc d&n 1 lit. Néng d6 cia dung dich nay duge
xdc dinh bing cdch chufin d9 v6i dung dich KMnO, 0,IN : 14y 10ml muéi Morh cho
vao binh tam gidc 250ml, thém 1ml H,S0, dac, 50ml nuéc cit chufn do bing dung
dich KMnO, 0,IN dén khi xufft hi¢n mau héng bén trong 1 phit.

+ Chi thj axit phenylanthranilic : 0,2g hda tan trong 100ml Na,CO4 0,2%. Su hda
mau den ddn vé sau nay khong Anh hudng gi dén viéc sit dung chl thj.
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- Chii thich : .

+ Trong phuong phdp ndy phai chd y khéng ch€ nhiét d6 khi dun oxi hda mdu.
Nhiét d6 cao qud 180°C s& dAn t6i viéc phan hiy cromic. Nikitin B.A. (1972) d8 nghi
oxi héa ch&t hitu co bing cdch dun trong ti sfy tai nhiét d6 150°C trong 20 phut.

+ D4t chda nhiéu clorua cing dnh hudng d&n k& qud phan tich vi ¢ mét phén
Cry03™ tiéu tén cho sy oxi héa CI” : Cr,03” + 6CI” + 14H* — 2Cr** + 3Cl; + TH,0

Vi vay, khi phan tich dft mén cén ria sach h& Cl” trudc khi phan tich chit
hitu co.

b) Xébc dinh chbt hitu co theo phuong phép Walkley—-Black

~ Nguyén li phuong phép :

Phudng phdp dua trén nguyén tc oxi hda chdt hitu co cia ddt bing dung dich
K,Cr,0,. Sau d6 chufin lai lugng K,Cr,0, du, tit d6 tinh duge ham lugng chét hitu co.
Di€m khdc 6 phuong phsp nay so v6i phuong phdp Chiurin & chd : nhiét dung cho qui
trinh oxi hda duge tao ra do qui trinh hda tan 1-1280 dac trong dung dich kali dicromat.

- Trinh tu phan tich :

Can 1 gam dAt kho khong khi cho vao binh tam gidc 500ml.

Thém 10m! dung dich K,Cr,0, IN.

Thém 20ml H,SO, dac vao (thém nhanh theo kha nédng cd th€ thém).

LAc nhe va gitt 30 phut.

Thém 200ml nuéc cat va 10mi H,PO, 85%.

Thém 1ml chi thi diphenylamin.

Chuén d6 bang dung dich FeSO, 0,5N dén khi dung dich c6 mau xanh l4 cay.

- Héa chdt :

Hoa tan 49,039g KQCr£07 trong nufc cAt va thém thé€ tich d&n 1 )it.

FeSO, 0,5N : hoa tan 139g FeS0,.7H,0 trong 800 ml nude, thém 20ml H,SO,
dac réi dinh mic d&n th€ tich 1 lit.

Diphenylamin : hoa tan 0,5g chi thi trong 20 ml nuéc réi thém ti&p 100 ml H,SO, dic.
Tinh két qud : '
vV, -V,

[o]

C(®) = x 0,39 x K

N : néng do duong lugng cia mudbi FeSO,

V,, V, : 1a thé tich mudi FeSO, ding d& chufn d6 thi nghiém tréng va chusn d6 méu.

a : lugng miu 14y d€ phan tich (g)

K : he s6 chuyén déi t mAu kho khong khi sang m&u kho tuyét d6i

0,39 = 3 x 1003 x 100% x 1,3 ; 3 1a duong lugng gam cua C, 1,3 1la hé s6 "bu"
cho qud trinh oxi hda chua hoan toan chit hitu co trong phuong phdp nay.

% chat hitu co = 2 x C%

Truéc d4y did dung hé s6 1,72, nhung hién nay thdy hé s6 2 la thich hop hon
(ISRIC, 1986).
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-~ Chi thich :

+ Trude khi chufin d6 luong X,Cr 0, con du (& ca 2 phudng phap) cln phai dé
ngudi dung dich oxi héa, néu khéng mét phin Fe? ding d€ chuin lugng K,Cr,0,
con du co thé bi oxi khong khi oxi hda.

+ Vai 10ml K,Cr,0, IN chi cé th€ oxi hda duge t6i da 25 mgC vi vay khi sit
dung phuong phdap Walkley-Black cin hét sitc chi y luong méu 14y di phan tich.

Dé6i véi nhitng ddt ham lugng miun < 2,6% cd thé ldy 1g miu dem di phan tich
; néu ham lugng mun cao hon nén ldy 0,2g ddt cdn khi ham luong min > 18, 5%
thi lugng mau ldy 1a 0,1g (L& Didc — Tap chi khoa hoc dd4t 10-1998).

+ Néu dung chi thi ferroin (0,695g FeSO,7H,0) va 1,485g O-phenaltrolin
amonohidrat (C,,HyN, H,0) trong 100 ml nudc thi dung 4 giot chi thj - khi k&t thdc
chudn d6 mau chuyén tu t&i sang dd.

+ C6 thé dung phuong phdp so mau d€ xdc dinh chdt hitu co bing cd4ch do mau
Cr’" tai bude séng 625nm. Dung saccarozo (C,H,,0,,) 1am dung dich chufin d& khiu
Cr® trong K,Cr,0,, lam dung dich chufn d§ khit Cr®* trong K,Cr,0, thanh Cr*.

2. Xac dinh nito trong ddt

Nito (dam) 1a mét trong nhitng nguyén t6 dinh dudng quan trong cia thyc vat.
Ham lugng nito téng s6 & 16p d&t mat dao déng trong giéi han t¥ 0,10 - 0,85%.
Theo chidu siu cua phdu dién, cing gifng nhu ch4t hitu co, ham lugng nitg t8ng s8
gidm dan. HAu hét nito trong dft déu 3 dang hitu co (95% - 99%), chi mét phén
rdt nho 1a & dang vb6 co (1 - 5%). Trong da s6 cidc d4t, ham lugng nito trong chit
mun chiém khoadng 5% ch&t mun. Hgp chit chia nito trong d4t rdt phdc tap va
chua duge nghién ciu ddy di. Gdn d4y, nh¥ cdc phuong phdp phan tich sdc ki, ngudi
ta bigt rdng 40 - 50% nito & l6p ddt cay 1A & dang axit amin. Cay tréng chi si
dung dugc nito trong ddt khi da chuy€n hda thanh dang v6 cd (nito hitu co trong
mun — axit amin — amit — amoni nitrat). Mdc d9 phan giadi nay tuy thudc vao ban
chdt cua dang nito hitu co (néu C/N cang cao, nito hitu co cang khé phan giii), vao
nhiét d6, do 4m, pH... cla d4t.

Nito t8ng s6 trong dit 14 mot chi tieu thudng duge phan tich d8 danh gia dé phi
nhiéu tiém tdng cta d4t. D€ phAn tich dam téng s6, ngudi ta phan hiy chdt hiu
co d& chuyén nito sang dang amoni. Qua trinh phan huy ¢6 th&€ thuc hién theo nhiéu
phuong phap khdc nhau :

- Dang H,50, dac k&t hop véi chét xic tic. Phuong phap Kendan (Kjeldahl, 1883)
ding H,80, dic dun sdi véi chét xdc tdc 12 selen hodc CuSO,.

- Dung H,S0, dac két hgp v6i chdt oxi héa manh. Chiurin (1933) ding H,SO,
dac dun sdi véi K,Cr,0, hay CrO,; Mot s8 tac gia khdc dung H,SO, dic két hop
véi KClO, va dun sbi (Ghinbuoc, Meseriacov, 1963).

Sau khi da chuy&n toan b8 nitg trong d4t sang dang amoni ngudi ta dung phuong
phép chufin d6 hoac so mau d€ x4c dinh lugng nito téng sd trong d4t.
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Xdc dinh nito téng 86 theo phuong phép Kendan (Kjeldahl)

Phan hdy méu theo phuong phdp Kendan : Khi cho chit hitu co tdc dung véi axit
sunfuric dun £0i, cacbon va& hidro cia chAt hitu co duge oxi hda dén CO, va H,0,
nito con lai & dang khit va chuyén sang dang amoni sunfat. Vi du nhu phan dng
cla axit sunfuric véi alanin, moOt trong cdc cflu ti cia chft min cia d4t :

2CH,CHNH,COOH + 13H,80, - (NH,),80, + 6CO, + 16H,0 + 1280,

SO, tao thanh trong qud trinh phdn ¥ng c¢d té4c dung ngin ngi¥a su oxi héa nito.
DE€ tranh m#t SO, trong qué trinh phén tich nén day binh Kendan bing mé6t chié phéu
nhd. Phéu nay cd t4c dung ngung tu hoi sunfurd, hai d6 s& chay lai vao trong binh.

DE ddy nhanh qu& trinh oxi hda ph&n huy ch4t hiu co, c¢d thé st dung thém chAt
xuc tic nhu CuSO, HgO, Se hay hén hgp ciia ching. Vi du nhu kl-u dung bét Se,
Se sé tac dung v8i axit sunfuric tao thanh axit seleno.

Se + 2H,S0, — H,S¢0; + 280, + H,0

H,SeQ, s& tic dyng v4i chét hitu co, oxi hda cacbon va hidro dén CO, vi H,0
va khu v& Se nguyén t§ :

2CH,CHNH,COOH + 6H,Se0, — 6CO, + 10H,0 + 2NH, + 6Se
T4t cd qua trinh lam vi8c v6i Se cdn ti€n hanh trong td hit vi Se déc.

D€ nang cao nhiét dé s6i, c6 th€ thém vado trong binh mubi kali sunfat. Theo
nhimg din liéu cia Baker, nhiét d6 s6i cia H,SO, dac 1a 329°C, nhiét do séi cia
axit nay khi ¢6 chda lg K,S0, trong 1 ml la 365°C, con khi cé chia 2g/ml K,SO,
la 410°C.

Su phén huy chAt hitu ¢ xay ra ti tu va cd th€ khong hoan todn né&u ti€n hanh
phan hiy mAu & nhiét dé thdp hon 360°C, khi ti€n hanh & nhiét dd cac hon 410°C
cd thé 1am m4t nito (Jackson, 1962).

Phuong phdap Kendan ra doi tit nam 1883 va duoc s dung rong rai trong thuc
tién. Tuy nhién, theo y kién mot s6 tdc gia, d€ xdc dinh nito t8ng s6 trong nhiing
d4t ma ham ldgng amoni bi c8 dinh trong mang ludi tinh th€ cda khodng sét cao
thi nén phan hiy méu bing axit flohidric.

Nghién ctu cua Moghilevkina I.A. (1970) chi ra ring : & ti 1& thich hop giita
H,80,, K,80,, Se va thdi gian tro hoa lau, tdt cd amoni bi c8 dinh déu cé th&€ xdc
dinh biang phudng phdp Kendan. Sy tro hda nhitng d4t ¢ ham lugng amoni bi cé
dinh cao cn phai tién hanh qua 5 gid sau khi dung dich trong binh trd nén sing.

Cédn thiét phai tro héa lau d€ giai phdng nito tit moét sd cdc hgp chdt hitu co.
Cdc hgp ch4t di vdng nhu piridin, d4n xudt cia quinolin, d#c biét bén ving khi phan
hiy. Khi c6 mat loai hgp chft nhu thé&, viéc tao nén dung dich sing mau khéng cé
nghia 1a d4 phan hdy hét chdt hiu cd, chl khi dun néng 1Au méi ¢ thé phan huay
hé&t chit hitu co duge. Nhiing hop chit di vdng loai piridin va pirimidin c6 tén tai
trong dit. Su phan hiy khéng hoan todn hgp chét hitu co khi phan tich d4t c¢é thé
ddn dén viéc thu nh4n duge két qud phan tich thdp.

Sy phan hiy khéng hoan toan ch&t hitu co c¢d th€ quan sat th&y khi phan tich
dit chia cdc doan lap, cdc hop chft ghn k&t cia sdt, bdi vi cdc chdt ndy cufi cling

15



vén khong hoa tan trong H,80, dac. Trong nhiing trudng hop nhu viy cén phai
thA&m wat miu d4t bing nuéc va sau dé thém H,SO, dic.

Dinh lugng nito : Khi ti€n hanh phan tich theo phuong phiap Kendan, nito chuyén
sang dang amoni sunfat. D€ xéc dinh nito 8 dang ndy c¢6 thé ding phuong phap
chufn do hoac so mau.

Cét va chudn dé xéc dinh amoniac. Dung kiém déc cho vado binh cdt ¢6 chda
dung dich sau khi ph&n gidi méu, khi d6 xay ra phan udng :

(NH,,50, + 2NaOH — 2NH, + 2H,0 + Na,S0,
Ding axit h&p thu NH,; bay ra. Thudng dung hai loai axit sau :
Ding mét lugng du HCl hay H,50, chudn :
NH, + HCl - NH,CI

Ding axit boric 3% :

3NH, + H,BO, — (NH,,;BO,
Néu diung axit manh HCl hay H,SO, d€ hdp thu NH, thi sau dé dung NaOH

chudn d&€ chudn dd lai lugng axit thita d¢ :
NaOH + HCl — NaCl + H,0

chi thi dung cho phép chufin d6 nay cé th€ la phenolphtalein hay metyl dacam. Ti lugng
axit ban d8u va lugng axit du, tinh ra lugng axit da phan dng véi NHj, tit d6 tinh duge
lugng NH3,

Né&u ding axit boric d€ hdp thu NI—I3 thl dung axit chufin d€ chufin lai lugng san
phfm tac thanh :

(NH,),BO, + 3HCI -» H,BO, + 3NH,CI

Chi thi dung cho phép chufin d6 nay cé thé 1a hén hgp bromocresol xanh va metyl
dd hoac hén hgp metyl db6 vd metilen xanh. T# lugng axit tdc dung vdi sin phim
tao thanh, tinh dugc ham lugng NH,.

Cédn chd y rdng phuong phip Kendan 12 phuong phép chuén hién nay dé x4c dinh
dam téng s6. Tuy nhién, néu dam & dang nitrat thi khong thé chl dung H,SO, phan
huy miu duge vl khi d6 s& tao thanh HNO,; bay mét. Trong trudng hgp nay cén cho
thém chat c6 dinh nitrat vao. Chét c6 dinh thudng dung la phenol hodc axit salicilic.
Cung vdi sy t6n tai cia chdt khit, tdc dyng c6 dinh cda ching nhu sau :

HNO, + C,H,0HCOOH — C,H,0HNO,COOH + H,0
Na,8,0, + H,SO, ~> Na,S0, + H,SO, + §
H,S0, + C,H,0HNO,COOH + H,0 — C;H,0HNH,COOH + 6H,S0,
2C4H,0HNH,COOH + 27H,80, — (NH,),S0, + 14C0, + 2680, + 30H,0
C,H,OH + H,SO, — CH,0HHSO, + H,0
HOCH,HSO, + HNO, — C;H,0HNO, + H,SO,
Na,8,0, + H,SO, — N2,SO, + H;S0, + 8
C,H,OHNO, + H,SO, — C,H,0HNH, + H,S0,
C,H,OHNH, + H,50, + 0, — (NH,),S0, + CO, + H,0
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Trinh tu phén tich :

Phan hiy méu : Can 1 gam d#t cho vdo binh Kendan khé. Cho 10g K,S0,, 0,5g
CuSO, va 1lg FeSO, (hodc 0,2g bot Se). Thém vao day 25ml H,80, dic, d& miu
th&m déu nén lic nhe binh nhung chi y khéng d€ d4t bam 1én thanh binh. Day binh
bing mot chi€c phdu nhd r6i dat lén bép dun. Dun nhe 15 phit sau dé mdi dun
manh d&n s8i. Khi dung dich ¢6 mau xanh nhat trong suét thl dun ti&p 15 phut
nita. Ldy ra d€ ngudi, chuyén todn bé dung dich vao binh dinh mye 100ml, diung
nuéc cdt trang binh d6t va 1én th€ tich dé&n vach muec.

Cét nito : Chudn bi dung dich hdp thu NH, : Ldy 30ml dung dich axit boric 3%
cho vao binh tam gidc 250ml. Cho vao 3 giot chi thi mau hén hgp, ldc nay dung

dich h&p thu 88 cd mau tim d3. DAu 6ng sinh han phai ngip xuéng dung dich
hdp thu.

Cho vao mét lugng NaOH 40% g&p 4 ldn lugng H,80, diac da dung d€ phan hay
miu (hodc ¢d thé cin c¢d vao viéc xudt hién k&t tta mau dd pau d€ bist lugng NaOH
cho vao di di chua). Sau dd ti€n hanh cft. Khi c6 NH, gidl phdng ra, dung dich
axit boric bién din sang mau xanh. C4t dén khi th&€ tich lén dén khoang 100ml thi
dung chi thi Neasler xem con NH, bay ra khbx;g. Néu chi thj khéng d6i mau ching to
da cit hét NH,. Dung mot it nudc cit rita qua 6ng sinh han. L4y binh hdp thu ra.

Chuén d¢ : Dung dung dich HCI 0,05N d€ chuén cho dé&n khi vita xuit hién mau
tim dé thl nging.

Déng thdi cing ti€n hanh lam i;hi nghiém tring : Tién hanh cdc budc hoan toan
nhu trén nhung khéng cé miu d4t.
Tinh két qud :
(V, -V, .N.0,014.100
a

Trong dé V,, V, 1a 86 ml HCl dung d€ chudn d6 miu phan tich va méu tring ;
N la néng d6 duong lugng cia HCI ; a 13 khdi lugng d4t khé kiét tuong dUng vai
th€ tich dung dich ldy dem di c&t nito.

Héa chdt

I-I3BO3 3% : can 30g H3B03 tinh khi&t cho vao 500ml nudc clit d€ hoa tan (néu
cdn ¢6 thé dun ndng) réi 16n thé tich d&n 1000ml.

HCl 0,05N : ldy 4,2ml HCI dac (12N) pha thanh 1000ml. Lic déu, dung Na,B,0,
hoiic NaOH chuédn d€ chufn d6 lai.

NaOH 40 - 45% : can 400 - 500g NaOH hoa tan thanh 1000ml (thudng diung
NaOH céng nghiép).

N(%) =

Chi thi mau Nessler : 15g Hgl, va 10g KI hda vao 500ml nuéc cit. Cho vao day
40g NaOH. Khu#ly déu cho tan, d€ lidng vai ngay réi loc gan dung dich trong vao
binh mau ndu d€ ding. N&u khéng c6 sdn Hgl, thi pha nhu sau : 9g HgCl, +
15,5g KI hda vao 500ml nudc c4t. Thém 40g NaOH, khufy d&u cho tan. D& ling
vai ngdy vd gan nud6c trong d€ dung.
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Hén hop chi thi :

Hén hgp bromocresol xanh-metyl dd : Hda tan 0,5g bromocresol xanh va 0,1g

mety}! d6 trong 100ml etanol 96%. Diing NaOH (hoac HCI) diéu chinh cho dén pH = 4,5
¢6 mau tim dé.

Chi thi Tasiro : hdn hgp metyl dé va metilen xanh cé khodng bién ddi mau & pH
= 5,2 - 5,6. M6i trudng axit ¢ mau tim d6, méi trudng kiém cé mau xanh luc.
Hoa 0,05g metilen xanh vao 5ml nubc cAt, thém vao day 100ml etanol va hda thém
0,15 metyl dd. Quiy déu cho tan hé&t, rét vao lo mit kin va boc gidy den.

Phén hiy mbu béng H,SO, két hop véi HCIO, : Cin 1 gam ddt cho vao binh
tam gidc chiu nhiét loai 100ml, cho vao day S5ml nuéc cit, sau dé 1a 5ml H,S0, dac
(d = 1,84), day binh bdng mot chiéc phéu nhd vd dun cho d&n khi ngiing thoat khéi
trdng manh. L4y ra d€ nguéi rdi cho thém 4 giot HCIO, 70% vao (t6t nh4t la nén
dung 1 ml HCIO, 15%), ti€p tuc dun nhe cho dé&n trdng can. N&u mau chua tring
thi thém 2 - 3 giot HCIO, dac (hodc 0,5ml HCIO, 15%) ti€p tuc dun cho dén tring
méu. Sau d6 ldy dung dich dem c&t amoniac theo phuong phdp Kendan.

Phén huy méu bing H,S0, ddc va K,Cr,0, (Chiurin). Thy theo lugng min, can
tit 0,2 dén lg d4t cho vao binh 250ml. Thém vao 2,5ml dung dich CrO, 25% hay
10ml dung dich K,Cr,0; 10%. Lic binh cén than dé cho mAu dit th&m déu dung
dich nhung khong d€ uét qud nda binh. Thém vao 5ml H,S0, dic (d = 1,84), lac
déu binh, Day binh bing mot chiéc ph&u nhé. Dun binh dén s6i va gilt cho s6i nhe
trén 10 phit dén khi dung dich xuft hién mau xanh luc. N&u d4t gidu mun, mau
xanh lyc xudt hién ngay thl thém 1-2 ml dung djch K,Cr,0, hosc CrO; nia. Thém
5ml H,80, d#c va dun sbi. Sau khi oxi hda xong, dung dich c6 mau xanh luc 13,
thi 18y ra khéi b&p va d€ ngudi. Sau d6 ti€n hanh xac dinh lugng NH, bdng phuong
phap cdt nhu phuong phap Kendan,

Chuong 6
PHAN TiCH THANH PHAN KHOANG CUA DAT

Thanh phdn khodng chi&m m6t tl 18 rdt 16n trong d4t, phAn hitu co chi chiém vai
phén tram. Trong thanh phén khodng cdc hgp chdt cta silic chi€m ti 1& 14n nhit.
Dic diém cua cdc hgp chdt nady la khéng tan trong nudc va trong cdc axit vi viy
dé chuyén ciac hgp chit nay sang dang dung dich cdn phai nung chéy ddt véi céc
chidt nung chay khdc nhau.

1. Pha hidy 44t biing phuong phép nung chiy vidi Nap,CO3 va K,COg

Sy ph4d hiy d4t bing kali cachonat va natri cachonat dua trén viéc tao thanh cdc
mudi kiém cua axit silicic vA cdc hgp chdt hda tan khéc.

K,O. A1203.GSiO2 + 6Na2C03 = 2 KA102 + 6Na,S8i0; + 6 002
ortoklaz
78



Chdt nung chdy thuan loi nhdt 1A Na,CO, khan. Chdt nay cd nhiét do6 ndng chay
tuong d6i thép, ngoai ra mudi natri bj cdc két tia hdp phy it hon so véi musi kali.

Thudng si dung hén hgp K,CO, va Na,CO, khan lam ch&t nung chay. Hén hop
duge chufin bi tit hai ch4t trén theo ti 16 1 : 1. Hén hgp bén trén thi truong cd tén
12 kali natri cacbonat KNaCO; chda 47,6% Na,CO, va 52,5% K,CO,.

Hén hop mu8i cacbonat natri va kali néng chay 8 nhiét d6 712°C thdp hon so
v6i nhiét d6 ndng chdy cta ting muéi riéng bist : Na,CO, néng chay & 850°C
K,CO, & 896°C.

Nhing khodng ma trong thanh phén cd silic, ndng chay 8 nhiét dé rd&t cao : thach
anh : 1700°C ; muscovic : 1280°C ; anortit : 1250°C ; ortoklaz : 1215°C. Nhiing
d4 dugc tao thanh t¥ mét vai khodng khdc ndng chdy tai nhiét dé th&p hon ; hén
hop cdec dd4 va ddt cung v4i chdt chdy, ndng chdy & nhiét d¢ thdp hon nira.

Nguoi ta st dung kha ning lam gidm nhiét d6 ndng chay cac silicat cta ch4t
chay d€ phd huy mdu.

~ Trinh tu phén tich : CAn trén can phan tich 0,5 - 1g d4t da duge nghién nhd
va ray, cho vao chén platin sach da biét khéi lugng.

Can trén cAn ki thuat 5g Na,CO, khan, tinh khiét héa hoc hoic 5g hén hgp kali
natri cacbonat. Khi phd hly d4t cét, lugng chdt ndng chay 1y la 4g. D& oxi hda sat
(IT) oxit khi phd hdy dat ldy thut ngudi ta thém vao chit ndéng chay khoang 3g kali
hay natri nitrat.

Dbng thdi cing ldy mét lugng chét néng chiy nhu vAy d€ lam thi nghiém ki€m
tra db6 tinh khiét cia thudc thi d€ sau nay tinh cdc nguyén t6.

D€ lai khodng lg chdt néng chay, luong cdn lai chia thanh nhiéu l4n trén déu
v8i méu dit trong chén platin. G6 nhe chén d€ dan d8u cdc chit trong chén sau dd
pht 1én trén mAiu lugng chéi néng chay (1g) cdn lai.

Lau sach diay chén va xung quanh thanh chén sau dd dit chén vao trong ld nung
ngudi. Nang ddn nhiét do lén 900 - 1000°C, giit & nhiét d0 ndy khodng 30 phut.
~Théng thudng thi sau thdi gian nay qud trinh nung chdy da xong, d4t trong chén
nung chdy da bi&€n thanh trang thii trong suét, gitta 186m xuéng va khéng co bot khi.
Né&u nhu con Na,CO, mau cia hén hop s& cdn mau tridng nhu ban ddu, & phén giita
chit nung chdy cdn 18i 1lén. Cén ti€p tuc nung thém 15 - 20 phit nita. LAy chén ra
d€ nguoi.

Khi nhiét d6 trong chén ha xu6ng con 80 ~ 90°C thi dem ngim chén vao nuéc
(nuéc ngap quiang 1/3 chén) d€ hdn hop chay tdch ra khéi thanh chén. N&u hén hop
nay chua tdch ra thi cho vao chén 4 - Sml nu6c c&t, d6t gin s6i trén bE&p dién,

tranh d6t nong qud lam hén hgp ban ra ngoai. Thudng sau 4 - 5 phat hén hop chay
sé téach ra.

D8 hén hgp chay vao cbc 250ml. Dung nube cAt ndng rita chén va ndp 3 lan. Sau
d6 dung HCl 1 : 1 néng rda 2 - 3 1dn, mébi ldn 5ml. Khi rita, ding dda thdy tinh
diu bit cao su chiii nhe bén trong thanh chén. Toan bd dich rda duge dung vao cdc
250m! ndi trén. Khi dung dung dich HCl 1 : 1 nh4t thiét phai dung kinh ddng hé
day miéng cSc d€ tranh dung dich bdn ra ngoai cing v6i CO, bay ra.
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Cho tu tit theo thanh c6c 30 mi HCl 1 : 1 vao c6c d€ hda tan hén hgp nung
chay. Khi thdy bot khi d& {t thi ding dda thdy tinh nghién nhé hén hgp d€ hén
hop hda tan nhanh hon. Trong qué trinh hda tan phai ding kinh d8ng hé day kin
miéng cdc.

.

Dun s6i dung dich trén bé&p cich thiy khoang 10 d&n 15 phdit d€ hén hgp ndng

chay hoa tan hét. Loy ra d€ ngudi, ding nudc cft rita kinh déng hé va xung quanh
thanh céc.

Dung dich ding d€ phan tich thanh phdn khoéang.

- Hod chét -

Na,CO, hoac hén hgp Na,CO, + K,CO; khan, tinh khiét nghién dén trang thai
bst min, gitt trong lo kin.

HCl 1 : 1 khdng c6 Fe.

Mudn thd xem cé Fe trong HCI thi ti&n hanh nhu sau :

Ldy 1 — 2 ml HC1 (d = 1,19), theém vao 5 ml nuéc ct, 1m! dung dich KCNS hay
NH,CNS 10%.Néu dung dich cd mau dé hodc mau héng ching té cé Fe trong axit.

Khi axit bi bn bdi st, cn tinh ché€ lai axit bAng céch cft trong binh cft thuy
tinh ndt nhdm. Khi dun néng axit HCl dac, lic d4u s& c¢6 HCl va mdt phan khéng
16n nudc duge cft ra ; khi nhidt d6 1a 110°C hén hgp thodt ra sé chu yé&u la nuée.
Vi axit HCl dac khi cit sé bSc khdéi manh nén ngudi ta thudng cdt axit HCI loang,
thuong 12 HC1 1 : 1.

2. Xac djnh silic
Ham lugng t8ng 86 Si0, trén mit d4t dao dong trong khoang 43 - 80%.

Su phan b8 SiO, theo phiu dién dic trung cho ting loai d4t va dac trung cho
quéa trinh hinh thanh d4t.
D4t c6 ham lugng SiO, cao thuong la loai d4t cd thanh phdn co gi6i nhe, kha

ning git nude, git mau kém, ngheo chét dinh dudng. Vi th& ham lugng SiO, 1a mét
chi_ titu t6t d€ daAnh gid sy bac mau hda cha d4t.

Ham lugng SiO, trong céc cAp hat cting khdc nhau, hat cang nhdé thl ham lugng
Si0, cang thép.
2.1. Phuong phdp gelatin - HCIl téch axit silicic
Khi cho natri silicat tdc dyng v6i axit HCl, axit meta silicic sé duge tdich ra :
Na,S8i0, + 2HCl = 2NaCl + H,S8i0,
H,S8i0, chuyén vao dung djch dudi dang keo, mixel keo 12 axit silicic mang dién

tich Am, 16p dién kép la ion H'. Khi thém HC] vao, cAn bing ion s& bi pha huy va
didn dé&n viéc tu keo. '

8i0, nH,0 l&ng xubng ddy dudi dang k&t tda do6ng tu mau trdng. Sy tu keo sé&
hoan toadn hon Kkhi trong dung dich ¢é gelatin, mang dién tich duong trong cédc
méi trudng axit manh. Gelatin 12 keo ludng tinh ¢6 nhém axit (cacboxyl) vA nhém
bazd (amin).
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Trinh tu phéan tich :

Dat c6c dung dung dich HCI chda céc ch4t sau khi nung chdy lén binh cach thay
s6i, chung cho d&n trang thai sét.

Liy c6c ra r6i thém vao cdc 20ml HCl dac, khudy déu va git yén 10 - 12 gid
(qua dém) hoac day cdc bang kinh d6ng hé r6i dun irén b&p cich thuy 10 phat dé
dung dich dén nhiét do 60 ~ 70°C (khong dun séi).

Dung pipet thém vao cdc 5 ml dﬁng dich gelatin 1%, khudy dé&u bing dda thiy
tinh khi thém ting giot gelatin vao dung dich trén, giit nhist d6 dung dich khoang
70°C d€ gelatin phan dng hoan toan véi axit silicic.

Thém vao c6c 20 ml nudc c8t ndng d€ gidm do axit cia dung dich trudc khi loc.

Loc dung dich qua gify loc khong tan badng tring, hdng dich loc vao binh dinh
muc 250ml. Ding nudc cit ndng ria két tia dén hét phan dng cia Fe*. Neu nung
k&t tia SiO, trong chén platin thi phai ria hét vét CI”. Dinh mdc dén 250ml, dung
dich dung dé xdc dinh Fe*, A, Ca®", Mg ...

Ding gidy loc gdi ki k&t tua lai r8i cho vao chén platin da bigt khéi lugng a (g).
Dit chén vao 10 nung ngudi, nAng din nhiét d4. Khi hé&t khdi bay ra, cd thé€ tiang

nhanh nhiét d3 18 nung vA nung tai nhist d6 1000 - 1200°C dé&n khé&i lugng khéng
d8i (thuong git 6 nhiét dd nay trong thoi gian 30 phat dén 1 gio 1a duogce)

L4y chén ra d€ ngudi bét r8i cho vao binh hit &m 15 ~ 20 phit. Dung cén phan
tich can khéi lugng a,(g) (t6t nhét 14 sau khi can xong lai cho vao 16 nung nung
mdt 14n nita rbi lai cAn. Sai 86 gita hai ldn can khong vugt qud 0,3mg 1a duge).

Tinh két qud :
i
khéi lugng dat kho kiet

Hoa chdt : Gelatin 1% : Hbda tan lg gelatin da nghién nhdé trong 100ml nudc
cdt & 70°C trén b&p cich thiy dé&n khi tan hoan toan. Khéng d&€ nhigét d6 qua cao
vi trén 70°C gelatin bAt ddu tu keo. Dung dich pha xong phai ding ngay.

Si0, (%) =

x 100

Can ki€m tra ham lugng canxi trong dung dich : ldy 1 ml dung dich gelatin
cho vao binh tam gidac 100 ml. Pha lodng bing nuéc d&n th€ tich 10 ml, ti&n
hanh chudn 46 bang trilon B 0,01M véi chi thi fluorexon. Lugng CaO trong gelatin
18y xac dinh 13 :

Ca0 = 86 ml trilon B . T,
HCI1:1.
KCNS 20%.
2.2, Xac dinh silic trong dung dich badng phuong phdp so mau "xanh molipden”,

Trong méi trudng axit cd du thudc thit axit silicic tao v6i ion molipdat thanh mot
hop ch&t phdc di ta ¢d mau vang, ¢6 thanh phén la H,[Si(Mo,,0,,]. Khi cé mat
chdt khi, hop chdt phic di da ndi trén =& c6 mau xanh r6. Tuy thudc vao chét khi
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si dung, néng d4 cia né va mot s y&u t6 khic ma mau xanh duge tao thanh cd
cidc thanh phdn khéc nhau.

Cé th€ st dung cdc mudi vdo co nhu thi€e (IT) oxalat, thiéc (II) clorua, mu8i Mohr,
natri hidro sunfit, natri sunfit cing nhu cédc thuéc thd hitu co nhu axit ascobic,
metol, hidrazin-sunfat ... lam chdt khu.

Thuan lgi nhdt 1A nén dung axit ascobic, khi d¢ sé€.tao thanh san phidm khi cd
mau bén ving, khong phu thuéc vao lugng thude thi thém vao. Su dung axit ascobic
khi ¢6 mét axit limonic (hay axit oxalic) khéng nhiing lam nhanh qu4 trinh xdc dinh
silic ma k& qud nhan duge khong phu thuéc vao st céd mat chia photpho, asen va
lugng du thude thd trong dung dich. ’

Phic mau xanh gita silic va molipden cd th€ dugce chi&t bing dung moi hitu co.
Vi vay cé thé dung phuong phdp chiét trdc quang d€ xac dinh silic trong nuée, trong
thuec vat va trong phén bdn.

Photpho (V) va Asen (V) cing tao thanh hop chét di da nhung dd bé&n cia phic
cidc ion nay va cua silic khdc nhau, tuy thude vao méi trudng axit va sy cé mat cia
cac axit hitu co. Khi ham lugng Fe (III) cao cing cAn trd phép xdc dinh silic, néu
ham lugng Fe* kh6ng cao lJdm cd thé dung compleion (ITI) d€ che, hoac khit Fe (I1I)
xuéng Fe (II).

Khi ham lugng Fe (III) l16n hon 10mg, vd ham lugng P,0, lén hon 0,5mg anh
hudng dén két qua phén tich. Trong trudng hop nay phai tdach silic ra.

Trinh ty phéan tich :

Can 0,06 — 0,02g d4t da nghién nhé dén trang thdi bui va ti€n hanh nung chay
trong chén platin véi hén hgp gém 0,5g Na,CO, va 0,25g N,B,0,.10H,0. Hoa tan
méiu sau khi nung chay da d€ ngudi trong 75ml H,O di cho thém 3,5ml HCl dac.
Sau khi hda tan xong chuyén vao binh dinh muc 250ml, thém nuéc d&n vach mie,
lac déu.

Ldy 38 -~ 5ml dung dich trong binh dinh mic ndi trén, cho vao binh dinh muc
dung tich 100ml, thém nudc cit dén khoang 70 - 80 ml. Thém 2ml HCIl 4N, 5ml
dung dich amonimolipdat 5%, git yén 10 - 15 phiat d€ tao phdc di da mau vang.
Sau d6 thém vao 5ml dung dich chit khi ed chia axit limonic. Thém nuéc c4t dén
vach mde, lac déu, git yén 20 phiit d€ tao mau xanh bén. Do mau tai budc séng 800nm.

Thuée thu :

- Dung dich (NH, Mo.0,,.4H,0 5% trong H,SO, 0,7N.

~ ChAt khé (pha truéc khi dung) dung dich axit limonic 5% va axit ascobic 1%.

- Dung dich chufn : 50ppm silic.

Dun tinh thé€ thach anh trong HCl dac khoang 1 giy, rlita sach bing nuédc cit,
sau do sdy kh6. Dung c6i ma nido nghién nhd thanh bét, chuyén bdt thach anh sang
chén r6i nung cho d&n khi dé, dé ngudi.

Nung 0,1080 g bot thach anh ndi trén v4i NaOH trong chén nung lam bang niken,
sau d6 hoa tan bing 50ml nudc, chuyén vao binh dinh miic 1 Mt, thém 400ml] nuéc
c¢d 29mi HCl 6N, dinh mdc bing nudc dén vach muc.
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Dung pipet 14y 0 ; 1 ;2 ;3 ;4 ;5; 6; 7; 8 ml dung dich chufn ndi trén cho
vao binh dinh mi#e 100ml réi dung phuong phdp hién mau nhu trong dung dich phan
tich. Cac dung dich trén e¢d néng d¢ tuong ung 1a 0 ; 0,5 ; 1,0 ; 1,5 ; 20 ; 2,5 ;
3,0 ; 3,5 va 4 ppm Si.

3. Xac dinh Ry0g3 tdng s6

Céc oxit hda tri 3(ALLO; va Fe,0,) trong d4t c6 ham Idong tuong d6i 16n chi sau
8i0, vi cdc aluminosilicat, ferosilicat va aluminoferisilicat cé nhiBu trong vé Trai DA4t.

Xdc dinh R,0, t8ng s6 trong d4t cho phép xac dinh su phan b cta ching trong
phiu dién d4t va giai thich chiéu huéng clia qua trinh tao thanh ddt. Cac oxit hda
tri 3 ¢ thé€ tach khdi dung dich bdng 3 phuong phép sau : phuong phdp amoniac,
phuong phdp axetat vad phuong phap urotropin. Phuong phdp amoniac thudng duge
su dyng trong cic ddt khéng cacbonat nghia la khi ham lugng R,0; 1én hon ham
lugng canxi va magie. Trong d4t cachonat ciing nhu trong cdc chdt tao thanh caa
mangan va sit cd ham luong MnO cao hon 1%. D€ tdch sit va nhém khoi dung
dich, ngudi ta ding phuong phdp axetat.

Phuong phdp emoniac xac dinh téng 88 oxit héa iri 3
Ion Fe** va AI** duoc két tia bAng amoniac duéi dang hidroxit sdt va hidroxit nhom :

Fe** + 3NH,OH = 3NH, + Fe(OH),

AP** + 3NH,OH

I

3NH; + Al(OH),

Khi trung hda dung dich loc da tdch axit silicic bAng dung dich amoniac, thi titan
hidroxit dugc tdch ra trufc (pH = 1- 1,5), sau dd la sit hidroxit (pH = 2- 5) va
cui cung la nhém hidroxit (pH = 4,5 - 6,5).

Trinh tu phan tich :

Lic déu binh dinh mdc dyng dung dich loc ndi trén, ding pipet hdt 50 - 100ml
dung dich cho vao céc 200 - 250ml.

" Dun ndng dung dich d&n gin sé6i (d&n khi ¢ bot khi dfu tién), ha th&p nhiét ds,
thém vao ting giot dung dich NH,OH 25%, lic déu c8c mébi khi them NH,OH (hoac
diung dia thdy tinh khudy déu). Khi dung dich bat ddu duc, thém vao céc 2 giot chi
thi metyl d6 r6i ti6p tuc trung hoa bidng dung dich NH,OH 10% , ludn luén khudy
déu dung dich. Qué trinh trung hda két thuic khi chl thi chuyén ti mau dé sang
mau vang.

Né&u mau ndu ctia sit hidroxit cdn trd sy quan sit d8i mau cda chi thi thi giu
yén dung dich mét chdt r8i quan st sy d8i mau & 18p dung dich trén k&t tia.

Mau cta chi thj metyl dé thay d8i trong khoang pH = 4,4 - 6,2. Khodng nay gin
v8i gid tri pH d€ tdch hoan todn sit hidroxit vA nhoém hidroxit khéi dung dijch.

Lai thém vao 2 - 3 giot dung dich NH,OH 10% va ldy tay quat nhe khéng khi
¢ miéng cbc, néu thodng thfy mui NH, (ching té lugng NH,OH du khéng nhiéu)
thi nging.
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Dun dung dich cung véi k&t tua d€n s6i va giit s6i 2 phit. Loc ngay dung dich
nding qua gify loc khéng tan bing 46 dudng kinh 9 - 11 em. Dung dich loc duge
git lai dé xdc dinh cdc nguyén t8 khéc.

Ding NH,NO; 1% d& ria két tia 2 — 3 14n. Cho két tia cung gidy loc vao trong
clc c@ réi thém vao diy 5 -~ 10 ml HCl 1 : 1. Khufly déu d€ hda tan hé&t ké&t tua.

Thém vao c6c 50 - 100 ml nuéc cdt, dong NH,OH 256% va NH,OH 10% k&t tua
lai hidroxit sAt, nhém nhu d& lam & trén. Ding NH/,NO, 1% rta k&t tua cho dén
khi hét phin dng cia Cl" (axit hda dung dich chdy ra bing HNO,, dung AgNO, dé
ki€m tra Cl).

Gdéi két tia, cho két tia vao chén platin da biét truéc khéi luang a,, sdy kho, tro

hda va sau d6 nung trong 1> nung & nhiet d6 900 - 1100°C khoang 30 phdt. Ldy
ra d& ngudi trong binh hat &m r6i can khéi lugng khong d6i a,.

Tinh két qud :

—a
R203 (%) = i.z-"w*—l' . 100

’

W : khéi lugng d4it tuong duong véi thé tich dung dich loc 14y d8 phan tich.
Hoéa chét :
NIH,OH dac 25%.
NH,OH 10%.
NH,NO, 1% : Hoa tan lg NH,NO, tinh khiét trong 100ml nudc cit, thém

vai giot NH,OH dac d&n khi dung dijch cé phan ting kiém y&u theo chi thi
metyl dé.

4. Xac dinh tdng s6 Fe,O3 trong dit
Sét 1a nguyén t6 kha ph8 bién trong d4t. S4t tham gia trong thanh ph#n cla cic
khoing khdac nhau. Trong vé Trdi d4t, thuong giap sit dusi dang cdc oxit : hematit

Fe,0, ; hidro hematit 2Fe,0,.H,0, hidro hetit Fe,0,.2H,0... Nhin vao mau sic cta
ddt cé th€ du dodn duoc nhitng d4t nao gidu sit qua mau dé ndu cua dat.

D4t nhiéu sdt thi khid ning gi¥ &m, git mau, c6 dinh lin cang 16n vi sit tap
trung phén I6n 4 cdc cdp hat nhd.

Hién nay cd nhiéu phuong phdp d€ xdc dinh sét : phuong phdp khéi lugng, phuong
phap thé tich, phuong phdp so mau. Tuy nhién ding phd bi&n hién nay 1a phuong
phap chuén d6 sit bing trilon B va phuong phdp so mau.

Phuong phdép complexon. Ion Fe** phan dng véi trilon B tai pH = 1 - 1,5, tao
thanh phdc ch4t it phan 1 :

Fe'* + H,Y?>" = FeY + 2H"

Phan dng xay ra ding nhu tinh toin tai nhiét 46 50 - 55°C. Dung axit sunfosalixilic
lam chi thi cho qud trinh chudn d6. Trong qud trinh chudn dé, mau tim dé cua
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phuc giita sit va axit sunfosalixilic s&€ m&t, dung dich 88 c6 mau viang nhat cua
complexonat sét.

Trinh tu phén tich : Dung pipet hit 25 ml dung dich loc sau khi da tach SiO,,
cho vao binh tam gidc 250 ml. Thém vao diy 7 giot HNO,; dac va dun dung dich
dén sbi d€ oxi hoa Fe?' tao thanh do Fe® bj khi mot phén trong qud trinh nung
néng. Su oxi hda xady ra theo phan dng :

3Fe’* + HNO, + 3H' — 3Fe** + 2H,0 + NO

Trung hoa dung dich bdng NH,OH 10% dén khi dung dich xuft hién duc thi thém
vao titng giot NH,OH, vita thém vita lic déu binh dén khi duc khéng bi&n mit.

Thém 10ml HCl 1,0N r8i thém nudc dé€n thé€ tich 100ml. Sau khi phd hiy duc
cia cdc oxit héa tri 3, pH cda dung dich ha xufng dé&n gid tri pH = 1 - 1,5. Dun
nong dung dich dén 50 - 55°C, thém vao 1 ml dung dich axit sunfosalixilic 10%
(hoac 0,1g tinh thé€) va tién hanh chudn 46 ndng ti t¥ bing dung dich trilon B dén
khi mau cta dung dich chuyén tU tim dé sang vang chanh thi nging. Mau cda dung
dich chuyén rdt ré6 khi ham lugng Fe,O, 16n hon lmg trong 100m! dung dich. Né&u
ham lugng Fe,O; qué lén thi ¢ di€m tuong ddong dung dich ¢6 mau vang - xanh
dam. N&u ham lugng Fe,O, nhé, dung dich s& c6 mau vang sing (h4u nhu khéng
mauy). Dé xdc dinh di€m tuong ducong cin so sanh mau cia dung djch chudn dé véi
mau dung dich tru6c khi chufin do.

Cé thé€ diing dung dich sau khi chufn d6 sit d€ xdc dinh ALO,.

Tinh két qud :

' V.T . 100
Fe,0, (%) = — 12
293 a

V : 86 mililit trilon B da dung d€ chuin d6.
TFezo : d6 chuéin cba trilon B déi vé4i Fe,O; (dung dich trilon B 0,025M, 0,01M
3
gia tri TFEZO tuong dng la 0,001998g ; 0,0007988g).
3

a : s6 gam dit tuong dWng véi th& tich 4y d€ x&c dinh.
Héa chét :

HNO, dac (d = 1,4).

NH,OH 10%.

HCI IN.

Axit sunfosalixilic 10%.

Trilon B 0,01M : 3,722g trilon B hda tan, pha thAnh 1 lit.

~ Phuong phdp so mau. D& xdc dinh ham lugng t6ng s6 sét bing phuong phap
g0 mau, ngudi ta st dung phan Wng tao phic mau cda sidt vdi axit sunfosalixilic.

Axit sunfosalixilic tao véi sdt cdc ion phic ¢ mau khdc nhau : tai pH = 2 - 2,5
[Fe (Sal) ' ¢ mau d¢, tai pH = 4 - 8 [Fe (Sal),]” ¢d mau nau va tai pH = 8 ~
11,5 [Fe (Sal)}*” ¢6 mau vang. Trong moéi trudng axit nhilng ion phdc néu trén chi
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duge tao thanh véi oxit sdt (III) cdn trong méi trudng kiém thi ci v6i oxit sht (II) va
oxit st (III) vi trong nhitng diéu kién nhu vay Fe®* dé& dang dugc oxi hda thanh Fe**.

Phuong phdp sunfosalixilic trong méi trudng amoniac cho phép xéc dinh t8ng lugng
cac ion Fe®* va Fe*, nghia la xéc dinh ham lugng t6ng s6 cua sdt. Phudng phdp
dya trén su tao thanh ion ndi phdc st sunfosalixilat.

OH i - OH \
Fe¥' + 3HSO3C6H3/ — [ Fe (HSO,.C.H, )3]
. COOH ™~ co0”

Mau vang cia ion phuc nay rdt b&n, cd th€ khéng d6i mau trong mot thdng hoac
hon nita.

Phuong phédp nay cd th€ xdc dinh cudng d0 mau bing mit hodc bling miay so
mau quang dién. Heé s6 hdp thu phAn ti cha dung dijch mau tai 4 = 430 nm la
£ = 6000. Dinh luit Bia dugc tufn theo dén nfng d6 4 mg Fe3+/1it.

+ Trinh tu phan tich : Lac déu dung dich loc sau khi da tach axit silicic, dung
pipet ldy 10 — 25ml! dung dich nay cho vac hinh dinh mic 100 ml.

Thém vao binh 5 - 10ml dung djch axit sunfosalixilic 25%. Lugng axit th&m vao
tuy thudc khong nhitng ham lﬁqng st ma con tuy thuée cd ham lugng nhém, canxi,
magie bdi vi axit sunfosalixilic sé tac v6i nhitng ion nay thanh cac phdc khéng mau.
Vi vay axit nay c8n thém vao vdi lugng sao cho sau khi trung hda axit bAng amoniac
sé khéng cd duc trong dung dich do sy tao thanh hidroxit cda cdc ion kim loai da
néu. Thém viao binh dung dich amoniac 25% d&n khi hoi ¢c6 mii amoniac va dung
dich chuyén ti mau tim dé sang mau vang. Thém ti€p 1ml amoiac 25% niia.

N&u mau cia dung dich 12 mau nau ho#c ndu hung thi cdn lam lai thi nghiém.
Khi 46 cfn cho vao dung dijch miu 0,5 - 1g hidroxylamin clorua hay hidrazin d€
ngadn can mangan tdch ra duéi dang MnO(OH), k&t tia, Két tia nay sé& xudt hién
sau khi hinh thanh dung dich mau mét thdi gian vi th& sau khi thém tdt cd cac
thu6c tha 5 - 10 phut, nén do mau ngay.

. Thém nudc cit vao binh dinh mdc dén vach mic, lic déu r6i tién hanh do mau
nhu cdc phuong phdp khic.

4+ Hoba chdt :

Dung dich axit sunfosalixilic 25%. Dung dich khéng bé&n vi vay chi nén -chudn bi
100ml. Dung djch dugc giit trong lo mauv nit nham.

NH,OH 25% khoéng cé CO,.

Dung dich chuén Fe,O, : Can 0,6040g (NH,),SO,. Fe,(SO,).24 H,O tinh khiét hoa

tan trong 1 lit H,SO, 5% (khong ¢ Fe®*). Them 2 giot HNO, dic (d = 1,4) d& oxi
hoa st (II), 14c déu. Dung dich nay chda 0,lmg Fe,O, trong 1 ml.

Néng d6 cia dung dich ndy dugc ki€m tra lai bAng phuong phdap khéi lugng. Lay
3 miu, m8i miu 100ml, ké&t taa Fe* bing amoniac sau dd loc k&t tia. Ri¥a két tha
trén gidy loc bing NH,NO; 1% c6 phan ing kiém réi nung & 850 - 900°C dén khéi
lugng khéng déi.
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+ Thang chudn : L&y 5 binh dinh mdc 100 ml, thém vao méi binh dung dich
Fe,0, v4i ham lugng 0,2 ; 0,4 ; 0,6 ; 0,8 ; 1,0 mg Fe,0,/100 ml.
Thém 5ml axit sunfosalixilic 5%, sau d6 thém vao tiing giot NH,OH 25% dén khi

c6 mii nhe va dung dich cé mau vang khéng d8i, thém ti€p 1 ml NH,OH 25% niia,
thém nuéc cdt d&n vach maiec.

§. Xac dinh téng s6 AlyO3 trong dit

Ham lugng AL,O, t6ng s6 trong dAt dao dong trong khoang 6 - 15%. Theo chiéu
sau cia phiu dién, ham lugng Al,O, tang din. Tuy nhién trong mot s6 loai ddt ham
lugng oxit nhém it bién d8i theo phdu dién.

Gi6ng nhu sit, c4c c8p hat cAng nhé cang chda nhiéu nhom. D&t gidu nhém la
loai d&t khd cay bwa, bi nhung khi nang gid nufc, git mau cao.

Cac phuong phap xdc dinh nhém :

a) Phuong phap complexon : D€ xdc dinh nhom bing phuong phdp complexon hién
nay ngudi ta dung ph8 bién phuong phip chufn d6 gian ti€p. Cho mét lugng du
trilon B vao dung dich chda nhém, trong méi trudng axit manh nhém sé phdn dng
vdi complexon III tao thanh phdc khéng mau .

AP + H, Y = AlY” + 2H'

Chuén lai lugng du trilon B bing mdt ion kim loai nao dd véi chdt chi thi thich
hop ti d6 tinh lugng trilon B da phan Wng vdi nhém.

b) Phuong phap Vannien. Thém mét lugng du trilon B vao dung dich chda nhdm,
dun ndng dung dich.d€ ddy nhanh t6c d6 phan dng tao phic va xic dinh lugng
trilon B du béng cach chufn d8 véi dung dich musi kém ¢ pH = 45 - 4,8 khi co
mat dithizon lam chA&t chi thi. Trong khoang pH nay, khi du Zn? | Zn?* a8 phan
Ung vai dithizon, mau cia dung dich s& chuy&n tif mau xanh cia dithizon sang mau
dé cua kém dithizonat.

2H,D, + Zn** — Zn(HD,), + 2H"

- Trinh tu phan tich : Thém 0,5 ml HCl dac vao c6c dung dung dich sau khi da
chudn doé s&t va dun s6i d€ chuyén nhom hoan toan sang trang théi ion.

Thém vao c6c 20 ml dung dich trilon B 0,05N, lic déu, dung NH,OH 10% d¢
trung hda dung dich theo chl thi cong g6 dd (xanh sang dé), sau d6 thém 10ml dung
dich dém cé pH = 4,5 va lai dun dung dich dén sbi. Lam lanh dung dich dén nhiét
do phdng. Rt vao c6c 20 ml rugu etylic hay axeton, 2m! dung dich dithizon méi
pha, lac déu r8i chuin d4 lugng trilon B du bdng dung dich ZnSO, 0,05N dén khi
dung dich chuyén t¥ mau xanh 14 cAdy sang mau dé hoa dao.

- Tinh két qud
(Vy = V)) . Ty - 100

a

V, = 20ml

V, : $6 ml ZnSO, dung dé€ chuéin d¢ lugng trilon B du.

a : s6 gam d4t tuong uing voi thé tich 14y d€ x4c dinh.

T ALO, : véi trilon B 0,05N, gia tri nay bAng 0,001274g.
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~ Héa chdt :
Gidy chi thi cong go dd.

Dung dich dém pH = 4,6 : hda tan 77g améni axetat, thém vao dé6 60ml axit
axetic bang r6i dung nubc cft dinh mdc dén 1 Ht.

Dung djch dithizon 0,025% : Can 25mg dithizon hda tan trong 100 ml rugu etylic.
Dung dich chufn bi trudc khi ding va git khéng qud 2 ngly.
Dung dich trilon B 0,06N : 9,305g trilon B hoa tan va dinh mic dén 1 lit.

Dung dich ZnSO, 0,05N : can 7,19g ZnSO, . 7TH,O hda tan vao nuéc, cé th&€ thém
vao d6 5m] HCI 2N, thém nuéc c4t dén 1 lit. N&u qua 1 ngay con duc thi phai loc.

Chufn lai dung dich nay bing trilon B tai pH = 10, chi thi 13 cromogen den.

¢) Phuong phdp Sochevanova. Cho 20ml trilon B 0,05N vao dung dich d4 chudn
d6 sit, dun s8i dung dich I - 2 phit, sau d6 thém 1 - 2 giot chi thi metyl da
cam va trung hoa bang NH,OH 1 : 1 dé&n khi dung dich chuyén tit mau do sang
mau vang.

Thém vao 5ml dung dich dém axetat, pH ctia dung dich lic nay nim trong khodng
4,5 - 5,0.

Dung dich duge lam lanh dén 20 - 30°C, thém ti&p viio 30 - B0 mg chi thi xilen
da cam, dung dich cé mau vang. Chufén lugng du trilon B bing dung dich ZnSO,
hay ZnCl, 0,05N cho dén khi dung dich chuy&én sang mau d6é.

- Tinh két qud : % Al,O, duge tinh tuong ty nhu phuong phép Vannien.

- Hoba chét

Dém axetat pH = 5,0 : hdoa tan 300g natri axetat trong 1 lit nufc cdt, axit hoa
bing HC] dic dén pH = 5 theo gify chi thi van nang.

Chi thi xilen da cam : hén hgp chi thi & dang khé v6i KCl theo ti 18 1 : 100.

6. Xac dinh photpho téng s6 trong dit

Photpho ¢d tdc dung rt quan trong trong dinh dudng cda thuc vat, diac biét la
d6i voi sy phat trién cda ré va hat. Ham lugng photpho trong ddt dao dong trong
khoang 0,10 - 0,19% (P,05). Trong tdt cd cdc loai d4t, hAm lugng photpho & céac
tdng dudi nhd hon ding k€ so vdi tAng trén.

a) Cac phuong phép phéd hiy méu. D€ ph4 hiy mlu xdc dinh photpho trong dat
ngudi ta cd th€ dung céc phuong phap sau day :

Phuong phdp st dung hén hop axit va chét oxi héa manh.

Phuong phdp nung chay kiém vdi hén hgp Na,CO, va K,CO, hodc véi ting chét
riéng biét.

- Phé htty méu bdng hén hgp H,S50, dge va HCIO,. Diung can phan tich can lg
d4t da ray qua ray lmm, cho d4t vao birh Kendan dung tich 50ml. Thém vao binh
mét it nudc cdt cho méu d4t hoi &m réi cho vao 8ml H,SO, dac, lic déu, cho vao
10 giot HCIO, 70%. Day binh bdng mot chisc phéu nhé. D6t tit tit cho nhist dé
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ting dén. Khi dung dich bat ddu chuyén thanh mau trdng thi ti€p tuc d6t thém 20
phuat nita. Toan b6 thoi gian phd hdy méu hét khodng 30 — 40 phut. D& ngudi, dung
nudc cit ria va chuy&n dung dich vao binh dinh mie¢ 100ml], dinh mdc d&n 100ml.

~ Phd huy mdu béng phuong phép nung chdy kidm : Xem phin phan tich téng
thanh phdn khoang.

b) Phuong phap dinh luong. C6 th€ st dung phuong phdp khéi lugng, phuong
phdap thé tich va phuong phdp so mau d€ xdc dinh photpho téng s8 trong ddt. Phd
bi&n hién nay 13 dung phuong phdp so0 mau.

Xée dinh photpho theo phuong phép so mau "xanh molipden'

Phuong phéap dya trén su khi MoV! cua axit dj da photpho molipdic d€ tao thanh
"molipden xanh" ¢6 mau xanh ndédc bi€n hoadc xanh da trdi tuy thudc vao ham lugng
photpho. Theo Danhigio day 1a hgp chédt clia molipden héa tri 4 va hda tri 6 vai axit
photphoric [(MoO,.4M00,),H,P0O, 4H,0]. C6 gid thi€t cho rdng "xanh molipden” la
dung dich keo cia molipden hda tri 5 va hdéa tri 6.

Qua trinh khit MoY! xuéng Mo & cac héa tri thdp hon tién hanh trong méi trudng
axit. Khi méi truong chua dd axit thl ngay cA molipden tu do ciing bj khd thanh
mau "xanh molipden”. Trong dung dich axit manh, axit di da photphomolipdic khéng
bén, trong mdi trudng kiém axit di da hoan todn bi phd huy tac nén mudi cia axit
photphoric vd molipdic. Vi vay 46 axit cia méi trudng nghia 12 lugng axit trong dung
dich cdn phai la t6i wvu d€ tao thanh mau "xanh molipden” dic trung cta axit di da
photphomolipdic.

Su khi molipden cd th& ti€n hanh bang thi€c (II) clorua, =axit ascobic, hidrazin
sunfat va cdc chft khit khdc. Cdc chat khd khdc nhau s& cho cdc sdn phdm khua axit
di da khdc nhau va cing cho d6 nhay cta phuong phiap khéc nhau. Vi vay thanh
phan ctia phic mau nhan duge tiuy thufc vdo dd axit cia mébi trudng, ndng db cia
amdni molipdat va tinh chét cla chit khi.

Khi molipden cia axit di da photphomolipdic bing axit ascobic : Axit ascobic
C¢HgO4 c6 tinh khi, 14n ddu tién (1936) dugc Ammon via Hinsberg ding d€ khi
maolipden.

Sy khir molipden va cdc kim loai khac (Fe**, Cu?*) bing axit ascobic dua trén
kha nang axit nay cho electron theo so dé :

CcHgOs — 26 —— CH,O( + 2H* E, = 40,18V
a. ascobic a. déhidro
ascobic

Axit déhidro ascobic cing la chét khit nhung y&u hon axit ascobic, Th& oxi héa -
khil ctia hé phu thu6c vao d6 axit cta méi trudng : tai pH = 7 th&€ nay bang + 0,18V ;
con tai pH = 2 th& nay bing +0,28V.

Ngudi ta di xdc dinh duge rdng, dung dich nudc cia axit ascobic khi ¢é mit axit
paratactaric C,H,O.,H,0 sé khi molipden & trang thdi phic khong d9ng cham dén
amoni molipdat du. Merphi v2 Raili (1962) da cho ring trong dung dich kali antimoan
:actrat mau xanh duge tao thinh mé& khong cén phdi dun ndng. Mau bén véi thai
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gian va ti 1& thuan véi néng d6 photpho trong dung dich. Hién nay hay st dung
phuong phdp cta Vanataba va Olsen (1965) cai tién d€ x4c dinh P trong d4t.

- Trinh tu phan tich : L&y 5ml dung dich sau khi pha hiy miu cho vao binh
dinh mdc 100ml, pha loang bdng nuéc clt dén 50ml. Trung hoa lugng axit du bing
NH,OH 10% (thém vao ting giot dén khi xudt hién duc do cé tao thanh cdc hidroxit)
hodc ti€n hanh trung hda theo a hay § - dinitrophenol dé&€n khi chi thi ¢ mau vang.
Dung H,SO, 10% lam m4t mau vang cda chi thi hoic lam mét duc cia dung dich.
Thém ti€p vao 4ml thuéc thi B, r6i thém nudc dén vach mdc, lic déu, git yén 10
phit d€ tao mau hoan toan (hodc ¢6 th€ dun s6i 10 phit d€ ddy nhanh qua trinh
tao mau), khi ¢d mat P dung dich ¢6 mau xanh da trdi v8i sdc tim. Mau bén qua
24 gid. He s6 hdp thy phAn ti cia dung dich phic mau £ = 30000 tai budc séng
A = 725nm.

— Héa chét :

Thuéc thidt A : Chuén bi dung dich H,SO, 5N : Rét 140m] H,S80, dac (d = 1,84)
vao binh thiy tinh chju nhiét da c¢6 sdn nude cit. Sau khi dung dich ngudi, thém
nuéc cAt dén 1 lit va ldc déu dung dich.

Hoa tan 12g amoni molipdat 33 két tinh trong 250 m) nudc cAt.
Hoa tan 0,2908g muéi K(SbO)C,H,04.0,5H,0 trong 100ml nudc c4t.

Rot vao cd hai dung dich nay vado 100ml H,80, 5N, khudy déu r6i ding nudc cat

dua thé tich dung dich dén 2 lit. Dung dich dung trong lo thiy tinh mau gid & ché
t8i va lanh.

Thudc thd B : Hoa tan 1,056g axit ascobic trong 200ml thudc tht A. Thude thi
nay khong bén vi viy cln chufn bi thufc thit hang ngay.

Dung dich chuén :

Dung dich chudn géc P,0; : Can 0,191g KH,PO, tinh khiét, hda tan bing nuéc
c4t r6i dinh muc dén 1 lit. Dung dich ¢ 0,lmg P,O, trong 1ml, dung trong binh
kin, gitt & chd téi. D€ loai trit Anh hudng cua cédc vi sinh vat, trudc khi dinh muc
" léen 1 lit nguoi ta thém vao dung dich nay 10 ml H,S0, 1IN, 6 giot KMnO, 0,IN
hoac 1 ml toluen.

Day dung dich chufn : Pha loiing dung dich chu#n géc 10 ldn ta duge dung dich
chia 0,01 mg P,0,/1 mt

L4y 5 binh dinh mdc 100ml ldn luot cho vao 2, 4, 6, 8, 10 ml dung dich 0,01
mg P,0,/1 ml. Tién hanh hién mau nhu d6i véi dung dich thi nghiém.

-~ Thang dénh gid : P,0; (%)
Dt ngheo P < 0,06
Trung binh 0,06 - 0,10
Giau P 0,10

7. Xac dinh tong s6 MnO trong dit

Ham lugng t8ng s6 MnO trong d4t dao dong trong gi6éi han 0,06 - 0,27%. Trong
ddt mangan thudng gap duéi dang :
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Dang muéi hoa tan nhu MnCl,, MnSO,, Mn(NO,),, Mn(HCO,),, Mn(H,PO
Dang hp phu trao d8i Mn?*.
Dang khéng tan trong auée : MnyO,, Mn,0,, MnO,, MnCO,;, Mn,(PO,),.

d2 -

)

- Dang tham gia vao trong cdc hgp chdt hitu co, trong cdc tinh th€ khodng.
Mangan duge oxi héa trong cdc diéu kién pH khdc nhau :

Ch4t oxi hda Br,, H,0, (NH,),S,0, (NH,),5,04,
moi trudng mdi trudng KIO,, NaBiO,
_ kiém trung tinh méi trudng axit
San ph#m phin éng MnO, H,0 MnO,.H,0 MnO,

Vi ham luong mangan trong d4t thudng nhd hon 1%, ngudi ta thudng dung phuong
phiap so mau d€ xdc dinh nd. Thudng hay dung nhét 12 phuong phdp persunfat hay
periodat. Hai phuong phip nay déu dua trén su oxi hda Mn?* dén mangan hda tri
7 trong méi trudng axit. ‘

Xéc dinh mangan theo phuong phdp persunfat. Amoni persunfat hay kali persunfat
sé oxi héa Mn?* dén MnO, trong méi trudng axit khi c6 mst jon Ag’ lam xiuc téc :
+
2+ 2— A8 - 2- +
2Mn“" + 58,05~ + 8H,0 — 2MnO, + 10SO;  + 16H

nghia 1a Mn?* — 5e — Mn’"*

Sy tao thanh MnO, chi xay ra trong méi trudng HNO,; hoac H,50,, khong xay
ra trong mdi trudng HCl vl khi d6 xiy ra phan dng :

2MnO, + 10CI~ + 16H" — 2Mn?* + 5Cl, + 8H,0

Khi oxi hda Mn?' cfn c6 mat H,PO, d¢ ngan cén sy tao thanh MnO, va d€ lien
ké&t vai sft dusi dang ion phdc khéng mau [Fe(P04)2]3_.

Heé s6 hdp thu phan td cia dung dich mau £ = 2300 tai buéc sdng 4 = 525nm.
Dinh Juat Bia dugc tudn theo khi néng d6 Mn dudi 200mg/it.

Trinh ty phén tich : L8y 25ml dich loc sau khi tach SjO, cho vao bat sw réi
chung kho trén b&p cAch thuy d€ cho HCl bay hoi hé&t. Ding mot 6ng mao quan dé&
th&m w6t phdn kho trong chén bing dung dich HNO, ddc. Dat bat sd lén trén b&p
cdch thiy va lai chung kho. Qué trinh xt lf nay lap di lap lai it nh&t la 3 14n d€
dam bao dudi hét CI". Viéc xi li phén khé trong bat si bing HNO,; khong nhing
d€ tiach CI” ma con oxi héa nhing chdt khi nhu Fe** hay mét chft ndo khdc can
trd sy oxi hda mangan.

Sau khi xi li phén kh6 baing HNO,, thém vio trong bat st 25ml dung dich H,SO,
5%, lml H,PO, d€ lien ket sit ba dusi dang phdc va d€ 6n dinh mau MnOj, thém

ti€p 2ml dung dich AgNO; 1%. Day bat si@ bing kinh déng hé va gitt trén b&p cich
thuy s8i 30 phut d€ muéi tan hoan todn va d€ két tda nhitng v&t CI” néu ching
chua dugc tach hoan toan khi x& l{ phén kh6 bang HNO,.
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Déng thdi rda hét v&t Cl7, thusng cd trong gidy loc do sy hdp phu HCI tit khéng
khi, trong gifly loc bang xanh bing dung dich H,SO, 5% néng, bing cich cho gidy
loc lén phéu va d8 ddy dung dich axit trén ba idn ; hing dung dich rita va bd di.

Loc dung dich qua gify loc bang xanh néi trén, dich loc dugec hing trong céc
150ml, da dugc rda sach vai 14n bing nudc cqt. N&u dung dich loc bi duc thi loc lai
phan dung dich nay. Sau khi loc xong, ria bat sd va gify loc 3 - 4 14n bing dung
dich H,S0, 5% nong. Th€ tich cla dung dich lic nay cin khéng qud 40ml d€ sau
nay cé thé dinh mdc trong binh 50ml néu mau cia dung dich nhat.

Thém vao dung dich 2 - 3g tinh th€ amoni hodc kali persunfat, lic déu céc va
dat coc 1én trén b&p dién. Dun d&n s6i va giit s6i 2 — 3 phat, ldy ra d€ ngudi, néu
dung dich khéng ¢6 mau tim ma l1a mau dé ching td méi trudng chua didm bao da
axit d8 oxi hda Mn®* lén MnO, khi d6 cén phai thém mot vai giot H,SO, dac vio.
Lac d6u dung dich, thém 0,5g amoni persunfat, dun s0i dung dich 2 - 3 phiit d€ oxi
héa hoan toan Mn?* va dé phd hay luong persunfat con du.

Tay thuéc vao mau sic cia dung dich ¢é thé chuyfn mau vao binh dinh mdec
50ml hoic 100ml. Diung nudc cdt rida c6c mét,hai 14n sau dd dung nudc cdt dinh
muc d&n vach mic. Lic déu réi do mat do quang. Dung dich so sinh 1a H,S0, 5%.

Tinh két qué : Dua theo dudng chufin tinh ham lugng MnO trong méu phén tich.

Héa chdt :
HNO, dac (d = 1,4) : khéng cé Cl.
H,S0, dac (d = 1,84) : khéng ¢d CI', thi blng céch 14y khodng 1ml axit, thém

vao 10ml nudc c4t, lam lanh d&€n nhiét d¢ phong, thém 2ml HNO, 1 : 10 sau do
thém 1ml AgNO; 1%, khudy déu.

H,S0, 5%.

H,PO, dac (@ = 1,7).

AgNQ, 1%.

Améni persunfat (NH,),S,04 tinh khiét hda hoc.

Dung dich chugn MnO : can 0,2228g KMnO4 tinh khiét hda hoc cho vao trong
c8c va hoda tan trong 150 - 200ml dung dich K,SO, 5%. Thém vao dung dich nay
mét vai giot H,0, va khudy déu. Khi dung dich m&t mau, dun s6i dung dich mat
vai phut ¢€ ph4d huay H,O, du. Lam lanh dén nhiét d6 phong, rét dung dich vao binh

dinh mde 1 lit va thém H,S0, 5% d&n vach mdc. Lic déu dung dich. Dung dich
chia 0,lmg MnO trong Iml

~ Thang chudn : Ldy 5 binh dinh mudec 100ml, cho vao cdc binh cde thé& tich
dung dich chuén véi lugng 0,05 ; 0,1 ; 0,2 ; 0,6 ; 1,0mg MnO. Tién hanh hién mau
dung dich nhu d6i v4i miu phan tich.

8. Xac dinh téng s6 CaO trong dat

Ham lugng CaO trong ddt dao dong trong khoang 0,70 — 9,28%. Sy phan bé cta
canxi theo phdu dién d4t tily thuéc vao ham lugng cacbonat vd dd4 me tao thanh dit.
92 '



Trong cdac d4t khéng cacbonat, ham lugng canxi § téng trén thuong lén hon so véi
tidng dudi.
Trong ddt, canxi ¢6 th€ & trong cdc mu6i nhu : eclorua, sunfai, bicabonat, hodc &

dang dolomit CaCO,MgCO,. Canxi tham gia trong tinh thé khos‘mé va & dang
trao déi.

Dé xac dinh canxi, hién nay ngudi ta hay si dung phudng phdp complexon vé6i
chi thj murexit, fluorexon, Patton Reeder, cromogen den..., hay dung nhdt la chi thi
murexit.

a) Phuong phdp complexon xdc dinh canxi. Phuong phdp dua trén kha nang trilon
B k&t hogp v8i canxi, da lién két vdi murexit, tao thanh phdc tan khéng mau va gidi
phéng chi thi & dang ty do :

Ca-murexit + H,Y> =, CaY” +2H' + murexit

mau hdng khong mau khong mau mau tim

Su pha huy hop chdt phdc cia murexit véi canxi xdy ra 8 pH 2 12,5, Vi vay cén
thém vao dung dich phén tich dung dich KOH hay NaOH 20% dung lam dung dich
dém. Magie khéng tac véi murexit thanh hgp ch4t mau bén nhung khi ham lugng
Mg®' 16n hon 3mg trong 100ml dung dich s& nim & duéi dang két tda Mg(OH), hdp
phu chi thi 1am cho viéc chuyén mau cta chi thi trd nén khd khan.

- Trinh tu ph6n tich : L&y 25 - 50ml dung dich sau khi xdc dinh t6ng lugng
oxit héa tri 3, cho vao binh tam gide 250ml, ham lugng Ca®* trong méu c&n phai
khéng quid 10mg. Thém vao néu thdy cAn thi&t, 2 - 3 giot Na,S 1% va 1 - 2 ml
dung dich hidroxylamin 5%, khudy déu. Thém nuéc ct dén thé€ tich 100ml, them 10
- 15ml NaOH hay KOH 20% d& dugec pH = 12,5. LAc déu dung dich r8i thém 30
- 50 mg murexit, dung dich ldc nay cé mau héng. Dung trilon B 0,01M chuin dén
khi dung dich ¢ mau tim hoa ca.

- Tinh két qué :

CoD () = V,TCaao. 100

V : s6 ml trilon B dung d& chudn dé.
a : s6 gam dit tuong dng véi th& tich dung dich ldy d€ chudn d6.
Tc,o ¢ 46 chuéin cia trilon B theo CaO ; khi trilon B la 0,01M thi T, = 0,0005608g

— Hba chdt :
Trilon B 0,01M.

Murexit CgH N O, H,0 : 0,25g murexit tr¢n déu v6i 25g NaCl, giit trong lo mau,
nit nham.

b) Chudn d¢ canxi theo chi thi fluorexon. Fluorexon hay canxein dugc xem la chi
thi t6t d6i vdi canxi. Di€ém dac biét cta chi thi la ddi héi méi truong kiém hon so
v6i murexit va dung KOH d€ tao méi trudng, vi vay chi thi thudng duge trén cing
véi mudi kali.
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- Trinh tu phan tich : Léy 25 - 50ml dung dich sau khl xac dinh téng lugng
oxit hoa tri 3 cho vao binh tam gide 250m].

Thém vao, n&u thdy cédn thi€t, 2 - 3 giot dung dich Na,5 1% v2 1 - 2 ml dung
dich hidroxylamin 5% khudy déu. Thém nuéc cft dén th€ tich 100m]. Thém ti€p 10
- 15m! KOH 20% d€ duge pH = 11,5 - 13,2. Cho vao 30 - 50mg hén hgp chi thi
fluorexon va KCI hosic KNO, (1 : 100). Lic déu, dung dich ¢6 mau héng anh huynh
quang luc. Chufin d¢ bang trilon B 0,01M dén tdt 4nh luc huynh quang.

- Tinh két qua nhu phuong phdp diing chl thi murexit.

9. X#c djnh tong s6 MgO trong dat

Ham lugng MgO trong d4t nim trong khodng 0,60 d&n 2,30%. GiSng nhu cdc kim
loai khac, trong dft magie c6 th€ tén tai & dang mubi tan hosic khéng tan, tham
gia vao cac tinh th€ khoang va & dang hip phu - trao déi.

Ham lugng magie trong d4t ndi chung dt cung cdp cho nhu cdu dinh dudng cua
cly tréng, nhung trong dit cit nhe thudng, hay thi€u magie. Khi d6 cdy cd hién
tuong bac l4.

D& xac dinh magie t6ng s6 trong d4t, hién nay ngudi ta dang phuong phadp
complexon.

a) Phuong phap complexon xdc dinh magie. Cromogen den (hay Eriocrom T den,
ET.00) tiac dung vdi magie (cing nhu canxi) thanh moét hgp ch4t ¢d mau dé nho.
Khi cho trilon B vao dung dich ndy, magie (ciing nhu canxi) s& tac phiic bén vai
trilon B va giadi phéng ra chi thi ¢ dang tu do ¢6 mAu xanh nuéc bién.

Mgnd™ +H,Y> = Mg¥> + 2H' + Ind”>
d6 nho khong marz xanh nuéc bién

Su d6i mau cia phdc giila cromogen den v magie xay ra trong modi trudng kié€m
(pH = 10) vi vy cAn thém vao dung dich hén hgp dém NH,C! + NH,OH d& dugc
pH nay.

Ham lugng magie t6ng s6 dugc xdc dinh trong dung dich sau khi tach SiO, va
cac oxit hda tri 3. Ton Cu?* (du ]a vét) ciing cin trd phép xéc dinh vi vAy cén thém
Na,S d€ k&t tia Cu? dusi dang CuS hoac thém natri dietyldithiocacbamat d€ tao
phic véi déng. Trong moi trudng kiém, mangan s& k&t tia dubdi dang hidroxit réi
chuyén thanh k&t tia dioxit ¢ tinh oxi héa va phd hiy mau cda chi thi, d€ loai trit
Anh huéng nay cfn thém hidroxylamin hoac hidrazinsunfat vao trong dung dich.

Phuong phdp complexon xdc dinh magie c¢6 th€ tién hanh theo hai céch :

~ Chuéin dé tryc ti€p trong cing moét mau véi canxi.

- Theo hiéu 86 két qua chudn do t6ng lugng canxi va magie theo chl thj eromogen
den va chufn canxi theo murexit.

b) Xéac dinh truc tiép magie : Phd hiy murexit trong dung dich sau khi d& xé4c
dinh canxi bing HCI loang (1 : 1). D€ khong dung du exit, ngudi ta cho vao trong
dung dich mdt mi&€ng nhd gidy chi thi cong g6 dé r6i thém ting giot axit vao d&n
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khi mau cia chi thj chuyén sang mau xanh tim. D€ tang t6c d6.phd hiy murexit
cd thé dun dung dich dén nhiét d6 40 - 50°C.

Sau khi dung dich mdt mau, thém vac dung dich hén hop dém NH,Cl + NH,OH
dén khi chi thi cong g6 dé chuy€n sang mau dd. Khi d6 pH cia dung djch bang 5,2.
Thém ti€p 20ml hén hop dém, d€ dam bao maéi trudng kidm, tuong dng v6i pH = 10.
Thém vao dung dich 30 - 50mg cromogen den, dung trilon B 0,01M d&n khi mau
dung dich chuyén ti dd nho sang xanh nufc bién thi diung.

- Tinh két qud

V. Tyggo - 100
a

MgO (%) =

V : 56 m! trilon B diung d€ chuin do.
a : 86 gam dA&t tuong dng véi th€ tich dung dich 18y d€ chuén do.
Tmgo = 0,0004032g

- Héa chdt :

HCI loang (1 : 1). g

Gi&y chi thi cong g6 dé.

Dung dich dém NH,Cl + NH,OH (pH = 10) : hdoa tan 25g NH,Cl trong 100ml
nuée, them 200ml NH,OH 20% sau dd thém nudc cdt thanh 1 Mt

Cromogen den : 0,25g chl thi tron déu v6i 25g NaCl. Hosc ¢6 th€ dung dudi dang
dung dich : 0,2g chi thj hda tan trong 20ml dung dich dém (pH = 10) r6i thém
etanol dén 100ml. Giu trong lo tdi. Dung dich ding duge trong 10 - 12 ngay.

¢) Xac dinh magie theo hiéu s6. L8y 25 ~ 50ml (bding thé tich ldy d€ xac dinh
canxi) dung dich sau khi tdch Si0, vd cdc oxit hda trj 3 cho vao binh tam giac
250ml. Thén vao 2-3 giot dung dich Na,S 1% va 1-2ml dung dich hidroxylamin
clorva 5%, lac déu, thém nuéc cAt d&€n th€ tich 100ml.

Thém 10ml dung dich dém pH = 10, l&c déu, cho vao dung dich 30 - 50mg chi
thi cromogen den, lic d8u r8i dung trilon B 0,01M chufn dén khi mau dung dich
chuyén t¥ dé sang xanh nuéc bién.

L&y thé€ tich trilon B da tiéu tén tri di thé€ tich trilon B dung chufn d¢ canxi,
ching ta dugc th€ tich trilon B dung d€ chufn 46 magie.

d) Phuong phép complexon xdc dinh canxi, magie khi c6 mdqt sdt (1II) va nhém.
Phuong phdp dua trén su che ion Fe¥* va A> bing trietanolamin dudi dang hogp
chdt phdc hda tan, cdc phic nay s& khong cAn trd viéc ding complexon xdc dinh
Ca®" va Mg%.

Ti€n hanh x4c dinh trong 2 phdn dung dich. Mot phén xdc dinh canxi theo chi
thi murexit, mot phin xac dinh téng s6 canxi va magie theo chi thi metylthi

mol xanh hay thimol phtalecxon béi vi phidc cua Fe*' va trietanolamin phd hdy
chi thj cromogen den.

Phuong phép ¢d th€ st dung trong phén tich t8ng sf cing nhu trong céc trudng
hop khi sit vA nhom cAn trd viée xdc dinh canxi vA magie bdng phuong phép complexon.
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- Xéc dinh canxi. Loy 10ml dung dich sau khi tdch SiO, nH,O cho vao binh tam
gidec 250ml. Thém ting giot NaOH 10% vao dén khi xuft hién duc, sau dd thém vai
giot HCl 10% d€ hoa tan k&t tua (duc).

Thém nubc cdt d&n thé tich 100ml réi rét vao 5 — 15ml trietanolamin (1 : 1 hosc
1 : 3, (tiy thudc vao ham lugng sit), l&c déu, giit yén vai phit rdi thém 10ml NaOH
10%, thém murexit r8i dung trilon B 0,01M d&€ chufn d&n khi chl thi d6i mau.

~ Xac dinh téng luong canxi va magie. Ldy 10ml dung dich lgc sau khi tach
8i0,.nH,0 cho vao binh tam gidc 250ml r6i trung hda bing NaOH 10% dén khi xuét
hién duc. Hda tan duc (k&t tda) bing vai giot dung dich HCl 10% r6i thém nudc cit
dén 100ml. Thém vao dung dich lugng trietanolamin bing lugng di thém khi xédc
dinh canxi, lic déu réi git yén 1 - 2 phdt. Thém 10ml dung dich dém NH,Cl +
NH,OH, lic déu, sau d¢ thém vao chi thi metylthimol xanh hay thimolphtalecxon.
Lac déu dung dich r8i dung trilon B 0,01M d&n khi mau cia dung dich thay ddi.

- Tinh két qud : Két qua duge tinh tuong ty nhu cdc phuong phdap da néu trén.
- Héa chét :
NaOH 10%.
HC] 10%.
Trietanolamin C,H,;O;N pha loang bing nudc theo ti 18 1 : 1 hay cdc ti 18
khdc. Dung dich nuéc cd tinh kiém manh.
Murexit
bem NH,Cl + NH,OH.

Metylthimol xanh : Dung dich nudc khéng bén vi vay dung duéi dang khé bing
cach tron 0,25g chi thi v8i 25g KNO, tinh khi&t héa hoc. H8n hop duge gii trong
lo thuy tinh mau, nit nham.

- Chy thich :

Khi ham luong mangan ecao, phic gita Mn (II) v6i trietanolamin ¢6 mau xanh la
cay. Trong truting hgp nay cAn phdi théem mot lugng 16n hidroxylamin. Khi c¢é mat
mot lugng lon déng, phdc cia Cu (II) véi trietanolamin ¢d maAu xanh nudéec bién. DE
pha hiy phdc nay, ngudi ta thém ting giot axit thiogluconic dén khi dung dich mit
mau, thém du 1 - 2 giot nia.

10. Xac dinh tdng s6 luu huynh trong dat

Ham lugng luu huynh trong d4t dao ddéng trong khoang 0,01 - 0,66% SO, Su
tich ldy luu huynh trong d4t la do vdng tufin hoan sinh hoc cia nguyén t8 nay.

Trong d4t thudng gap nhiing hgp chdt khodng cua luu huynh nhu thach cao
CaS0,.2H,0 ; ¢ d4t man thudng cd tenardit Na,SO, ; mirabilit Na,50,.10H,0, kizerit
MgSO,H,0. Trong dit ddm ldy thudng gip pirit va marcazit FeS,. Trong d4t pheén,
hay gap lvu huynh dudi dang pirit va cac sunfat sit, nhom. D€ x4c dinh lvu huynh
trong d4t, ngoai phuong phdp trong lugng ngudi ta cé thé diung phuong phap complexon
hoac phuong phdp dung bari cromat (theo Xlap)
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Phuong phap complexon xdc dinh luu huynh dudsi dang sunfot. D€ x4c dinh sunfat
bing phuong phdp complexon ngudi ta ding du Ba?* d€ két tua SO‘%_ :

Ba?™ + SO~ = BaSO,
Sau dd dung trilon B chufn d¢ lai lugng Ba?* con du :
Ba?" + H,¥?™ = BaY?™ + 2H"

Complexonat bari ¢ d6 bén thép (pK = 7,8). Vi vay d€ chudn d¢ Ba?* theo chi
thi cromogen den, trong dung dich cdn phai ¢ ion magie, ion nay tao v8i complexon
I11 thanh phdc bén hon (pK = 8,7). Su chuy&n mau cda dung dich xiy ra khi toan
bd Mg?* trong phdc cia magie v6i cromogen den di lien k&t véi trilon B.

Trinh tu phan tich : L&y 50 - 100 ml dung dich lgc sau khi d& tach sdt, nhdm
cho vao binh tam gidc 250 ml,

Thém nudc dén thé tich 100ml va thém vao moét manh nhé cong go dé r6i ding
axit HC] (1 : 1) dé axit héa d6én khi chi thi ¢d mau tim xanh (pH = 3,0).

Pun néng dung dich dén s6i r8i thém vao 10ml hén hgp BaCl, + MgCl,, l4c déu
r8i giit yén 1 ~ 2 gid hodc d€ yén qua dém. Khong loc két tua BaSO,, thém vao dung
dich 2 - 3 giot dung dich Na,S 1%, 1 - 2 ml hidroxylamin clorua 5% va trung hoa
bing ting giot NH,OH 10% dén khi chi thj chuyén sang mau 46 (pH = 5,2).

Thém 10ml hén hgp NH,Cl + NH,OH (pH = 10), thém chi thi cromogen den,
ldc déu dung Qich r6i dung trilon B 0,01M chufn dé&n khi mau ctua chi thi thay déi.
3 diém cubi cia qué trinh chufn d6 cfin thém vao mdt lugng vita phai chl thj va
dung dich dém.

Cing lay mot thé€ tich dung dich loc sau khi da tach sit vA nh6m nhu trén dé
chuén d6 lugng Ca? + Mg®>* c6 trong méu.

Déng théi ldy 10ml hén hogp BaCl, + MgCl, cho vao binh tam gidc 250ml thém
nudc dén 100ml, thém 10ml hén hop NH,Cl + NH,OH (pH = 10), chi thi cromogen
~ den r6i dung trilon B 0,01M chuén d6 dén khi d8i mau chi thi.

Tinh két qud :
v, - (v, - V3)]Tsoi-. 100
a
V, : th& tich trilon B dung d€ chudn 46 hén hgp BaCl, + MgCl,

V,, V; : thé tich trilon B ding d€ chufin d9 miu phan tich va t8ng lugng Ca* + Mg
cd trong miu phan tich.

a : 86 gam dit tuong dng véi thé€ tich dung dich lfy d€ chuén do.
Tgot~ : 40 chudn cia trilon B theo sunfat, khi néng do trilon B 1a 0,01M thi gia
4
tri nay la 0,0009606g. ‘

80} (%) =

Héa chdt :
HCI1:1.
Gisy chi thi céng go dé.
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Hén hop két tia BaCl, + MgCl, : Hoa tan 2,44g BaCl,.2H,0 trong 1 It nuéc c4t,
duge dung dich BaCl, 0,01M. - . A
Hoa tan 2,03g MgCl,.6H,0 trong 1 lit nuéc cdt, duge dung dich MgCl, 0,01M.
Tron 1&n 2 dung dich nay v6i thé tich bing nhau.
Dung dich Na,S.9H,0 1%. Dung dich dugc giit khdng qua 5 ngay, cé th€ thay
béng natri dietyldithiocarbaminat 0,1%, ding 1 ml} dung dich nay.
Hidroxylamin clorua 5%.
NH,OH 10%.
Hén hop dém NH,Cl + NH,OH.

Chi thi cromogen den.

11. Xac dinh téng s6 Ky0 va NagO trong dat

Ham lugng t8ng s8 ciia cac kim loai kiém trong ddt khong l6n ldm. K,O dao déng
trong khodng 1,29 - 2,35%, NaZO : 0,58 - 1,88%. Tri d4t man, hdu hé&t cédc loai dit
déu cd ham lugng K,0 cao han Na,O.

Kali va natri tham gia vao trong thanh phfin cia fenspat va cic khodng khac, chi
mét phan nhé 1a § dang trao déi.

DéE chuyén cac kim loai kiém trong cdc khoang silicat va alumino silicat sang dang
dung dich, hién nay dung ph8 bién phudng phdp xi i méu d4t bAng axit HF hoac
bang hén hgp NH,Cl + CaCO,, theo Smit). Xdc dinh c4c kim loai kiém trong dung
dich bing phuong phdp quang k& ngon lda.

a) Phé hiy dat bang axit HF. Su phan hiy silicat bing axit HF xdy ra nhu sau :

K,0.Al,0, . 68i0, + 32HF = 6SiF, + 2KF + 2AlF, + 16H,0
SiF, la hop chédt dé bay hdi, khi chung dung dich SiF, s& thodt ra duéi dang khi.
Khi ¢6 mat H,SO, cdc kim loai dudi dang muéi florua s&é chuyén sang dang sunfat
2KF + H,80, = K,S0, + 2HF
2AIF, +2H,50, = Al(80,), + 6HF

Nhu vaAy axit sunfuric ddm bio ddy hoan toan florua ra khdi dung dich.

- Trinh tu phan tich : Can 0,5g d4t da nghién min cho vao chén platin, cho vao
1ml nuédc c8t, c6 kho sau d6 cho chén vao 16 nung 1,6 — 2 gid & nhiét d6 400 -
450°C d€ dé6t chdy chét hitu co. D€ ngudi chén, cho vao 1ml nuéc cit, 1ml H,S80,
dac l4c déu. Cho chén vao trong tu hét r6i thém vao 15ml HF. Phai hét sitc cén
than vi h8n hgp s6i manh, nén di gang tay cao su vad kinh bdo hd. Dun trong td
hét d€ phan gidi khodng va tach SiF,, chung c8n than dung dich dé&n khi xudt hién
khi SO, ; khéng nén dun manh d€ trdnh hién tuong ban cic chdt trong chén ra
ngodi. Liy phén khé trong chén ra d€ ngubi r6i lai thém vao trong chén 10m} HF
vi chung khd dung dich. Sau khi c6 can cd thé ting nhiét d4 ciua bép dién d&€ tdch
hét HF va khi SO;. Hoa tan phdn kh6 trong chén biang 5ml HCI (1 : 1), day chén
bing kinh déng h8 va dun trén bé&p dién 10 - 15 phit, thém vao day 10 — 15ml
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nudc cdt néng va loc dung dich qua gidy loc bang trdng vao binh dinh mic 100ml.
Ria can va gidy loc vai l4n, hing dung dich vAo binh dinh mdc néi trén. D& ngudi
r6i dinh mic dén mach mdc. Dung djch ding d€ xdc dinh K,0 va N,,0 bang quang
k€ ngon lua.
- Hba chat :
HF 40% tinh khi€t d€ phan tich.
H,SO0, dic (d = 1,84).

b) Pha hiy ddt bang H,SO, két hop véi HClO, Phuong phip nay khéng phéan
hiy triét d€ bing hai phuong phdp trén nhung cé th& tang hi¢u lue phan hiy bing
cich ngam d4t sau khi da ph& hiy va lén thé€ tich dén 100ml trong thdi gian 4
ngdy. Qud trinh phd hdy miu nhanh vi don gidn, két qui phan tich thu duge cing
khd t6t nén nhiéu nha nghién cdu d4t & Vit Nam da dé€ nghi dung phuong phédp
nay d€ xdc dinh kali téng s6 trong d4t.

Trinh ty phén tich : Can lgam d&t d& nghién nhd cho vao binh Kendan hoic
binh tam gidc 100ml. Cho vao binh 5ml nuéc cit, ti€p dd 5ml H,SO, dac, day binh
bing moét chi€e phé&u nhd. ’

Dun s6i dén khi nging thoit khéi manh, 14y ra d€ ngudi r8i cho vao 4 giot HCIO,
70% véi ti€p tuc dun cho dén khi cin trd nén trdng (néu chua tring thi thém 2 - 3
giot HCIO, 70% va tiép tuc dun thém).

Chuy&n toan b8 sang binh dinh mic 100ml, trdng sach binh Kendan, dgi nguéi
thi thém nuéc c4t d&n vach. Ddo déu vai 18n va d€ ling trong 4 ngay. Liy dung

dich x4c dinh K, Na bing phuong phdp quang k& ngon ltta. Dung dich ¢6 thé€ dung
dé xac dinh P t8ng sd.

¢) Pha thang chudn dé x4c dinh kali, natri bdng quang k€& ngon lia
- Dung dich chuidn géc :
Can chinh xd4c 1,584g KCl (hoac 1,886g NaCl) tinh khi&t da s4y khé & 100 -

105°C dén khéi lugng khéng d6i hda tan trong binh dinh mde 1 1t r6i dung nuéc
cdt dinh mdc dén 1 lit. Dung dich cé néng d6 1mg K,0/ml (hoac 1 mg Na,O/ml).

- Thang chufn khi phd hiy méu bAng cdc phuong phdp khdc nhau :

+ Pha hay méu bdng HF + H,S0, : Ldy 5 binh dinh mdc 100ml, cho vio méi
binh 5 ml HCI (1 : 1) va céc thé tich dung dich g6c tuong dng la 0 ; 5; 10 ; 15 ;
20 m] r6i thém nudc c4t d&n 100ml.

+ Pha hiy méu bing (NH,),CO, + CaCO, : Ldy 5 binh dinh mde 100ml, cho vao
méi binh 10ml (NH),CO; 10% va cdc thé tich dung dich chudn géc tuong ung la :
0;25:50; 75 ; 10ml r8i them nubc cdt d&€n 100ml.

+ Pha hiy méu bang H,SO, + HCIO, : L4y 6 binh dinh mdc 100ml, cho vao méi
binh 15 ml H,80, (1 : 3) va céc th€ tich dung dich chuén gbc tuong dng : 0 ; 2
5; 10 ; 20 ; 30 ml r8i thém nudc cAt d&n vach mde.
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Chuong 7

XAC DINH CAC CHAT DINH DUGNG DE TIEU
TRONG DAT

1. Xac dinh nito dé& tiéu

Trong ddt nito (dam) tén tai chi y&u & dang N - hitu co. Tuy nhién cay tréng
chi si dung ching duéi dang N - khodng (NHI », NO; ). Day 1a nito dé tiéu tryc
ti€p nhung thudng c6 ham lugng nhd trong dat ; NHI chiém wu th& hon NO; trong
ddt nggp nude, con NO; lai nhiéu hon & dd4t khé c¢6 qua trinh oxi héa manh. Do
ham lugng amén (NH:) va nitrat (NO;) thdp va luén bién dong, lai thudng xuyén
dugc b8 sung do qua trinh khodng hda cdc chdt hitu co nén trén thyc t&€ két qua
phan tich NH; , NO; khéng phan énh ddy di kha nang cung cép N - d& tidu cta

ddt. Vi vAy nito dé tigu trong d&t con dugc ddnh gid théng qua N - thuy phan.
Chiurin va Cononova coi nito thdy phan duge tdch ra khéi ddt dudi tde dung cua
H,S0, 0,5N con Cornfild cho d6 1a dang nito bi phan giai béi NaOH IN.

a) Xéc dinh nito thiy phan theo phuong phédp Chiurin—Cononova

- Nguyeén li phuong phap : Nito thiy phan duge chiét rdt duéi tdc dung cda
H,S0, 0,5N, gém NO; , NO; , NH; va N- hitu co 4§ phan hiy. NO; va NO, dugc
khd vé dang NH: nhd chit xde tdec Fe va Zn :

H,S0, + Fe = 2H' + FeSO,
H,S80, + Zn - 2H" +ZnSO,
HNO, + 2H" —» HNO, + H,0
HNO, + 6H' —» NH, + 2H,0
2NH, + H,SO, — (NH,),S0,
N - httu co duge gidi phong ra nhd qua trinh oxi hda phan gidi ching duéi tde
dyng cta HZSO4 va K,Cr,0,.
Sau khi chuyén cdc dang N vé dang NHI , (NH,), 80, , dung phudng phdp Kendan
cdt nito nhu x4c dinh N - téng s6.

- Trinh tu phan tich :

L&y 20 gam d4t khd khong khi d& qua rAy lmm lic véi 100ml H,S80, 0,5N
trong 3 phiit trong binh tam gidc 250ml.

D€ yén qua dém (16 - 18 gia) r6i lgc.

L4y 25ml dich loc vao binh tam gidc 100ml (chju nhiét).

Cho vao 0,5 gam bot kém rbi dun cho tan hét, d€ ngudi.
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Cho 5 ml H,SO, dac dun d&n khi cd khdi trdng vd dung dich cd mau néu.

Cho vao 2,5ml K,Cr,0,10%, d6t thém 10 phit lic nay dung dich cd mau xanh
luc (Cr*).

Chuyé&n toan bé dung dich sang binh c4t nitc Kendan va 1am nhu cft nito tng
8.

Binh hdp phu : 20ml H;BO, 4% + 3 giot chi thi mau bromocresol xanh - metyl
dé (hoac chi thi mau Tasiré)

~ Tinh két qud :

V.N.14K
—w
: 36 ml HCI (hozc H,50,) tiéu chuén diung chuén do.

: nfng d6 duong lugng cia HCI (thudng diung 0,02N).

: khéi lugng d4t phan tich (20g).

K : hé s6 pha loang (% = 4).

N-thiy phan (mg/100g ddt) = 100

gz <

Rit gon céng thdc trén :
Ntf (mg/100gd4t) = V.5,6

Néu N,; > 6émg / 100g d4t 1A gidu ; 4-6 mg nito / 100g ddt 1a trung binh va
< 4 mg nito /100g d4t 12 ngheo.

- Héa chdt :
H,80, 0,5N : 14m}! H,SO, dic (d = 1,84) pha thanh 1000ml.
Bot kém : trén déu 9 phdn bot kém véi 1 phén bot sit.
H,BO, 4% : 40 gam H,BO, pha thanh 1000ml.

K,Cr,0, 10% : 10 gam K,Cr,O, pha thanh 100ml.
HCl 0,02N tiéu chufn.

~NaOH 40% : 40 gam NaOH pha thanh 100ml.
b)IX('zc dinh nito bi NaOH IN phén gidi theo phuong phdap Cornfild
- Nguyén Ii phuong phép : Phuong phdp Cornfild xd4c dinh nito d& tiéu dang
NH; va moét phdn N - hitu co d& phan gidi do NaOH IN. Trong moi trudng kiém

NH, giai phong dugc hdp phu bsi H,BO, (hay H,SO, lo&ng tiéu chudn) trong dia
Convay. Diung axit chudn lugng kiém tao thanh.
- Trinh ty phan tich :

2 gam d4t qua rady lmm cho vao dia 16n.

2ml H,BO, 2% va 1 giot chi thi Tasiré & chén nhd.

Cho vao dia 16n 5ml NaOH IN. D4y kin nhanh chén Convay.

Liang nhe cho NaOH lan déu vao dit. D€ yén 40-42 gi¥ trong tu &m 28°C.

Chudn dung dich H;BO, trong chén nhé badng H,SO, 0,01N tiéu chudn.
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- Tinh két qud :

V.N.14.100

N, (mg/100g dft) = W Rt gon N, = V.7 (mg/100g dat)

- Héa chdt :
H,BO, 2% : 2g H,BO, hda tan thanh 100ml.
NaOH IN : 4g NaOH pha thanh 100ml.
H,S0, 0,01N tieu chuén.

Chi thi Tasir6 (cdn goi la Groac, Andensgen, Jensen) 0,05g metilen xanh hoa

bing 5ml nuéc cAt, cho vao 100ml c6n va hoa thém 0,15g metyl dd quiy cho tan
r6i chda trong lo mau téi.

¢) Xae dinh nito dé tiéu dang amon (NHI) theo phuong phép so mau

N’H,:r trong dét t6n tai mét phdn & dang hda tan trong dung dich dit, phdn 16n
ching & dang trao d8i, do vay phai diung dung,dich muéi trao d6i. Mat khac NH:

d& bi bién d6i thanh cdc dang khac (NO;), nén xdc dinh NH, cin phai phan tich
ngay trong mlu d4t tuoi méi ldy ve.

- Nguyén Ui phuong phdp. NHI duge chiét rit ra ti ddt bing dung dich muéi

thich hop (KCl 0,1N) s& tic dung véi thuSc khi Netle (Nessler) trong méi truong
kiém tao thanh phdc chit mau vang :

NH, + 2K,(Hgl,) + 4KOH = NH,Hg,IO + 7KI + 3H,0 + K*

D6 dam nhat clia mau vang tl J& thuan véi lugng NH;L ¢6 trong dung dich. Gigi
han néng d6 so mau NHJ la 0,002 mg/ml. & néng do NH, cao sé xuft

hién k&t tua vang Anh  huéng d&n k& quid S0 mau. Mat khac
cac ion Ca?, Mg2+ khi ¢ mat Netle s& gy duc dung dich nén c8n phai loai
trit ching bang mudi Seignetle (natri kali tatrat).

Chét chigt rat NH, cd thg ding KCl, NaCl hoac CH;COONa
- Trinh ty phén tich :

10g d4t tuoi 1ldc v6i 100ml KCl 0,IN trong binh tam gide 250ml trong 5 phit
r6i d€ yén 1 gid (cd th€ d€ qua dém, khi d6 phai cho 5 giot toluen d€ ngin cdc
qua trinh sinh hoc), sau dd loc, r6i 1dy 5ml dich loc vao blnh dinh mydc 25ml
(lugng dich loc cd thé ldy 10, 20ml phy thugc luong NH,).

Thém 1ml dung dich Seignetle 50%, 1ml dung dich Netle r6i dinh muc
dé&n vach,

So mau trén may ho#c v0i thang mau tiéu chufn trong vong 1 gid.
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- Tinh két qud :
CV.V,k

NH, (mg/100g dft) = ~———<— .
4 WYV,

100

V : s6 ml dung dich chigt rat (100ml)

V, : 86 ml dung dich méu dem so mau (5ml)

V, : thé tich hién mau (25m))

W : khéi lugng d4t can (g)

C : néng 46 so mau (mg/ml)

k : hé 6 chuyfn didt tuoi sang d4t kho kiet.
Rt gon lai : NH; (mg/100gd) = k.C.5000

- Thang mau chudrn : L&y 10 binh dinh midc 25 ml, ln lugt cho vao céc thé
tich khdc nhau dung dich NH,Cl 0,01 mg N/ml tiéu chuén : 0 ~ 1 ~ 2 - 4 - 6 -
8 - 10 - 12 - 14 - 16ml.

Thém vao mdi binh 1m! dung djch Seignetle, 1ml Netle. Dinh mdc dén vach réi
s0 mAu trén mdy so mau quang dién.

- Héa chdt :

KCIl 0,1N : 7,45g KCl pha thanh 1000ml bang nudc cAt.

Muéi Seignetle 50% : 50 gam KNaCH,O, . 4H,O (natri kali tatrat) hda tan trong
100ml nuéc cit.

NH,Cl 0,0lmg N/ml : Can chinh xdc (bdng can phan tich) 0,3820g N1 ,Cl
tinh khi&t d4a sdy khé & 105°C, pha thanh 1000ml bing nudc cft dugc dung dich
NH,C! 0,1 mg N/ml. L&y 50 ml dung dich nay pha thanh 500m! dugc dung dich
NH,CI 0,01mgN/m}.

Netle : 15g Hgl, va 10g Kl hoa trong 500m! nuéc cét r6i cho vao 40g NaOH.
Khudy déu cho tan, d€ ling vai ngay gan dung dich trong vao binh mau nau dé&
dung. Dung dich Netle ¢6 mau vang nhat.

Néu khéng cd Hgl, thi pha nhu sau : 9g HgCl, vA 15,5¢ KI hoa tan trong 500ml
nude cdt. Cho vao 40g NaOH khufy cho tan, d€ ldng vai ngdy gan nudc trong d€ ding.

d) Xéc dinh NO; trong dd&t theo phuong phap disunphophenic (theo Grandwal,
Lajoux). Céng nhu NHy , NOj thudng bi€n dong phu thufc vao d6 Sm dt va thé
oxi héa - khil, vi vay c#in xdc dinh ching trong dat tuci. Tuy nhién d€ chi&t NO;
chl cdn dung nuéc cAt.

- Nguyen li phuong phép : NO; trong dung dich dat tdc dung véi axit disunphophenic
theo phéan dUng :

2HNO, + C,H,0H(HSO,), = C;H,0H(NO,), + 2H,80, + H,0
103



Trinitrophenol [C,H,O0H(NO,),] khéng mau trong mdi trudng axit, nhung c6 mau
vang trong modi truong kiém :

CH,0H(NO,); + NaOH = C;H,(NO,);0Na + H,0
(phdc chit mau vang — natripicrat)

Cuong d6 mau vang ti 1& thuan véi NO; trong dung dich nén c6 thé€ so mau véi
thang mau tiéu chufn, hodc trén mdy so mau quang dién.

~ Trinh tu phén tich :

20 gam d4t tugi l4c v4i 100ml nudc cAt trong 5 phidt réi loc (cd th€ cho thém
vai tinh thé K,S0, d€ chéng duc).

Ldy 50ml dich lpc vao chén sd réi c6 can cdch thiy. Déng théi cing ldy
dung dich KNO, 0,1 mg/ml tieéu chufn cé can nhu viy (dung dich tiéu chudn
14y 0,56 - 1,0 - 2,0 — 3,0ml).

D& ngudi 16i cho vao 1 ml axit disunphophenic. Dung dia thiy tinh khudy tan
hét. D€ yén 10 phit r8i cho khoang 15ml nuéc cit.

Ding NaOH 10% d€ trung hda dén khi dung dich chuyén thanh mau vang (cho
du vai giot NaOH).

Dinh mic dén 50ml r6i so mau trén mdy véi kinh lgc mau xanh bién), hoac
so mau vdi thang chuéin.
- Tinh hké& qud :
CVV,k

NO; (mg/lOOgdat) = —ﬂ—- .
"1

100

C : néng 46 so mau (mg/ml).
V : th€ tich dich chi& d4t (100ml).
V, : thé tich dich 14y hién mau (50ml).
V, : thé€ tich hién mau (50ml).
W : khéi lugng dit caAn (g)
k : hé s6 chuyén 44t tuoi thanh dit khé.
Rit gon : NO; (mg/100gd) = k.C.500
- Héa chét :

Axit disunphophenic : 3g phenol sach hoa tan trong 20ml H,SO, dic (d = 1,84).
Dun s6i cdch thiy 6 gis (c6 14p 6ng ngung lanh cao 30cm).

NaOH 10% : 10 gam NaOH pha thanh 100 ml bing nuéc c4t.

Dung dich KNO,; 0,1 mg N/ml tiéu chufin : can chinh xac 0,7216g KNO, khan

(¢a sy & 105°C) hoa tan thanh 1000ml trong binh dinh mic bing nudc cit (cho
1mi toluen d€ diét khuén).
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- Thang chudn : 4 binh dinh mic 50m! dung dung dich tiéu chusn d&4 cb can
va hién mau nhu lam mAu. Lugng nitrat trong 4 binh nay 1a 0,05 - 0,1 - 0,2 -
0,3 mg N.

- Ghi chi :
+ D&t c¢d nhiéu NH;r sé 4nh hudng dén két qui phan tich. Do vay phai cho

vao nubc loc ldy phan tich vai giot K,S0, 10%. 3 dat man cén cho vai giot
Ag,80, dé& k&t tua Cl .

+ Né&u phenol ¢d mau thi phai tinh ché€ lai.

+ Nhuge di€ém phudng phdp nay la phai c6 can dung dich phan tich vd a6 nhay
kém, nén cd thé khit NO; vé NH, réi xdc dinh NH] tao thanh.

e) Xdc dinh nitrit trong dft theo phuong phép Griss
~ Nguyén Ui phuong phap : Nitrit (NO;) duge hinh thanh trong ddt do cA 2 qua
trinh : qua trinh nitrat héa va phén nitrat. Viéc xdc dinh NO, dua trén co sd phan
dng gita NO, véi axit sunphanilic va naptilami’n thanh hop chdt mau d4 héng :
HNO, + SO,HCH, NH, + 2H" = 80,HC,H,N, + H,0
(axit sunphanilic)
SO,HCH, N, + C,(;H,NH, = SO,HCH, + C ;HNH, + H'
(naptilamin)
Cudng d6 mau ti 18 véi néng d6 NO, nén cé thé ding phuong phdp so mau xac
dinh ching. .
-~ Trinh tu phan tich :

20g d4t lAc v6i 100ml nuée clt trong 5 phat. D€ y&n 15 phut réi loc. N&u dich
loc duc cdn d8 trd lai phéu loc.

Lay 40ml dich loc cho vio binh dinh mde 50ml.

Cho vao 8ml thufc thi Griss. Dinh mdc d&n vach. Lic déu réi so mau véi kinh
loc mau cd mau xanh lye, hodc so mau vai diy tieu chudn.

- Thang mau tiéu chudn : Lay 10 binh dinh mdc 50ml cho vao cde th& tich khac
nhau dung dich NO; tieu chufn (110" mg N/ml) : 2 -4 -6 -8 - 10 - 12 - 14
- 16 - 18 - 20ml. Tuong Wng lugng nitg la : 2 - 4 -6 - 8 - 10 - 12 - 14 - 16
~ 18 - 20 (x10 3mgN).

Cho nuéce cit dén khodng 40ml, thém 8ml thube thi Griss r8i dinh miuc dén vach,
lic déu r8i so mau.

- Héa chét :

Dung dich NaNO, tiéu chufn : 0,4927g NaNO, khan hoa thanh 1000ml dugc
dung dich 0,1mg N/ml. Ldy 10 ml dung dich naiy pha thanh 1000ml duge dung
dich néng d6 1.10">mg N/ml.
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Thuéc tha Grit (Griss) : Hoa 150ml axit axetic dAm déc (99%) véi 350ml nuéc

cit + hoa tan 0,1 gam « — naptilamin va 0,3g axit sunphanilic.
- Ghi chid : Phuong phdp nay cd df nhay cao, phdt hién dudge nhiing lugng
NO, r&t nho trong dung dich, nhung mau khéng bén, can so mau trong vong 1 giv.

g) Xdc dinh khd nang nitrat héa cua d4t (Theo Krapkop). Hiu hét nito cta dat
(khoang 99%) & dang hitu co (trong chd&t mun, co th€ vi sinh vat, xdc thuc vat), mét
phdn nhé & dang khoang (gin 1%).

Nito hitu co dudi tic dung ctia ndm, vi khudn bi phan giadi (goi 12 sy amén hda)
thanh nito ¢ dang NH,. O didu kién thusn loi (nhiét do thich hop va thoang khi)
NH; bi bién d6i thanh NO; goi 12 qua trinh nitrat hoa. Nitrat héa 12 mét qua trinh
bi&n d8i nits c¢d y nghia vé d6 phi nhiéu ctia d4t, cin Iluu y trong qud trinh quan
i ddt.

~ Nguyén li phuong phép : Nitrat hda 13 mét qud trinh huy doéng (mobilization)
nito & trong ddt cho dinh dudng cay tréng. D€ dinh lugng kha nang nitrat hda can
mot thoi gian nh&t dinh (12 ngdy dém) va nhiét d6 thich hop (28°C), d6 &m thich
hdp (60% dung lugng &m mao quan) va thoing khi. Trong diéu kién d6 qui trinh
nitrat hda xay ra, tdch chigt NO; va xdc dinh NO;. Kha ning nitrat héa cia dAt
duge xéc dinh trong trang thdi ty nhién.

- Trinh tu phan tich :

Trén day c8c x&p mot l6p thiy tinh vyn, cAm moét 8ng thiy tinh nhé tu ddy dé&n
miéng c6c. Can khéi lugng bl toan bd (c8c + thuy tinh + 6ng) va ghi khdi lugng bi.

Can 3 miu d4t méi miu 100g (mAu trung binh qua rfy Imm). Déng thai can 10g
d&t dé€ xac dinh dd 4m).

Mot mAu dit cho vao clc, dung tay nén nhe (c6c a).

Miu d4t thd hai cho vao bdt sd 16n, thém 0,14g (NH,),SO,, trén déu bing thia
‘nhé va cho vao céc da chufn bi & trén (cSc b), nén nhe.

M4u ddt thd ba cho vao bat s, thém 0,14g (NH,),SO, va 0,56g CaCO, tron déu
va cho vao c6c thi 3 (c6c c¢), nén nhe.

Dat c6c dung dft 18n cAn vA thém nubc c&t (bAng pipet) d&n khdi lugng tuong
duong d6 &m da tinh sau d¢ dat c6c vao ti &m & nhiét do 28°C vA thém nudc dinh
ki subt trong thai gian 0 (12 ngay) theo khéi lugng d€ git d0 &m d4t 8n dinh.

Chd y 1a truéc khi thi nghiém phai xdc dinh NO; trong d4t. Sau 12 ngay & xac

dinh NO, trong dat u.
Can 50g d4t 4, cho vao binh 300ml, thém 0,5g than hoat tinh da nghién nhd,
thém 250ml nuéc cdt, ldc 5 phit, loc qua gidy loc day (gan phdn nudc d8 qua

phéu, khéng nén chuy&n hé&t ddt lén phé&u). N&u nhu dung dich loc duc thl thém
2ml dung dich nhém sunfat (13g mudi hda tan trong 100ml nuéc cAt).
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L&y 50ml dich loc trong cho vao bat sd hay cSc bay hoi cach thiy dén khs,
thém 1ml axit disunphophenic, khudy déu bdng dia thuy tinb.

Qua 10 phit sau khi thém axit, thém ti&p 20ml nuéc cdt, 14c déu, trung hoa
theo gidy quy bing dung dich kiém 10% hay la NH,OH 10%.
Cuéi di€m trung hoa, néu trong dung dich chda NO; thi dung dich c6 mau

vang khéng bién mé&t khi trén déu bAng dia thuy tinh, thém 1 giot kiém va két
thic sy trung hoda.

C4H((HSO,),0H + 8HNO, = C,H,(OH)(NO,), + 2H,50, + H,0
CcH,(OH)(NO,); + NH, = C,H,(NO,),ONH,
mau vang

Dung dich mau vang chuyén vao binh dinh mue, trdng bdt s@ 3 - 5 ldn bing
nudc cat réi d8 vao blnh dinh muc va dinh mdc t6i vach. Ti€n hanh so mau.

Déng thdi chufn bi thang mau tiéu chufn nhu phdn tich miu.
- Tinh két qud

a.p.100’k

Noj = 2B

a : ham lugng NO; tra theo d6 thi (mg).

P : hé s8 pha loéing.
k : he &6 do &m d4t.
n : khéi lugng d4t ldy phan tich.
- Héa chét :
Dung dich 10% KOH, NaOH hay NH,OH.

Dung dich NO; tiéu chufin 0,01 mg NO; / ml : Can 0,1631g KNO; tinh khiét

hoa tan trong nudc cdt v din nudc téi 1 lt. L4y 100ml dung dich nay pha thanh
1 lit (0,0lmg NO, trong lml).

2. Xac dinh photpho dé tiéu

Photpho (1an) l& nguyén t6 dinh dudng quan trong d6i véi cAy tréng, song viéce
danh gida P d& titu luén la v&n d& khd khan do thanh phfin va sy bi€n d6i phic tap
cia chung & trong dit. Trén thyc t&€ cAy tréng khéng chi s dung P & dang hda tan
trong dung dich d4t ma cdn cd cd nhing dang photpho khé tan hon. Vi vay photpho
dé tiéu trong dft dugc quan niém bac gém nhitng dang hoda tan trong nuéc, trong
axit hoic bazg yé&u, ¢ th€ cung cfp ngay cho thuc vat.

Hién tai ¢6 nhidu phuong phép xéc dinh photpho dé& tidu chu y&u 1A khac nhau
vé dung dich chigt. Cé 4 nhém chinh : ,

- Nhém phuong phip st dung dung dich chiét cd d¢ axit cao, st dung céc axit
manh (H,80,, HCl) ¢6 d¢ pH = 1. Dién hinh nhu phuong phép Kiecxanop (HCl
0,2N), Oniani (H,80, 0,1N). Cdc ch4t chiét rit axit manh c6 kha néng hoa tan nhiéu
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loai photpho trong dit : cdc photphat canxi, m6t phdn photphat Fe, Al, tham chi ca
mot phdn photpho dang apatit. '

Nhom phuong phap nay thudng dugc ap dung & cdc d4t chua.

- Nhom cédc phuong phdp véi chdt chiét rit ¢6 d6 chua nhe : Nhdm nay gém kha
nhiéu phuong phép véi dic di€m chung l1a dung dich chi&t rit c¢d phan dng axit y&u
(pH = 3). D€ 8n dinh pH ngudi ta thudng si dung cdc chdt cé tinh dém. Nhing
phuong phip phd bién cia nhdm nay 1a : phuong phap Triricop (CH,COOH 0,5N) ;
phuong phip Egner Riehm (lactat Ca + HCI losng, pH = 3,6) ; Morgan (dung dich
loAng axit y&u va mudi cia né nhu NaCOOCH,; + CH,COOH cé pH = 4,8) ; phuong
phap Mehlich (H,S0O, 0,025N + HCl 0,05N) ; phudng phip Truog (H,50, 0,002N, pH
= 8). Nhém cac phuong phdp nay cing duge st dung cho cdc dit axit la chinh.

- Nhdm cdc phuong phap v6i chdt chigt rit chda cdc chit o6 kha néng tac phdc chat.

Dac di€m chung cta nhém nay 12 cdc dung dich chi&t rit ¢é chita cdc ion cé kha
ning tao phidc chdt véi cdc ion kim loai d4 k&t tia photpho. Dién hinh 1a cdc phuong
phap Bray, Kurtz (phuong phéap Bray 1 : NH,F 0,03N + HCI 0,025N), phuong phédp
Bray 2 (NIL,F 0,08N + HCl 0,1N), phuong phap Xécolop (NH,F 0,1N), phuang phap
Arrhenius (axit limonic 1%) va phuong phdp ding EDTA (Na, - EDTA 0,02N). H4u
hét cac phuong phdp nhém ndy vita s¢ duyng chit tao phuc, vita trong méi truong
axit nén oé kha nang chiét rit nhiéu dang photpho trong d4t va duge xem la thich
hop véi nhidu loai d4t khdc nhau.

~ Nhdm céc phuong phdp véi ch&t chiét rit cd tinh kiém : Nhém cdac phuong
phdp nay gfm cdc ch4t chi&t rdt kiém tinh. Di€n hinh 1a : phuong phdp Machigin
(NH,),CO, 1%, pH = 9 ; phuong phdp Olsen (NalICO, 0,5N, pH = 8,5). Do sit dung
chdt chiét mit kiém, ching cd tdc dung manh va chiét rit chd yfu cac photphat sit,
nhém, mét phén photpho hitu co. Nhdm phuong phdap nay thich hgp véi ca ddt axit
hodc kiém.

Ngoai 4 nhém chét chi€t rit chinh trén day, ngudi ta con cd th€ xdc dinh photpho
- dé tiéu, dang hda tan trong nuéc (Watanabe va Olsen, 1962) hoac trong dung dich
mudi trung tinh nhu KCl, NH,Cl, NaCl IN hoac CaCl, 0,01M (Schoefield).

Viéc Iga chon cdic phuong phdp v6i cdac chdt chiét rdt khdc nhau ¢6 y nghia quan
trong cho viéc danh gia dinh dudng photpho va phu thudc vao céc loai dit va cay tréng.
Day vin con 12 vén dé tén tai trong phan tich photpho dé& tiéu trong dat. Dusi day s&
trinh bay mot s8 phuang phédp chinh, dai dién cho cdc nhdm chat chiét rit khac nhau.

a) Xdc dinh photpho dd tiéu theo phuong phdp Oniani (1964). Phuong phap Oniani
st dung H,S0, O,IN lam ch4t chiét rit photpho dé tieu trong d4t. Sau dd dung
phuong phdp hién mau xanh molipden d€ dinh lugng photpho.

Hién nay phuong phap Oniani dang dugc 4p dung ph8 bién & nuée ta.
- Trinh tu phén tich :

4 gam dit da qua r@y Imm lic v6i 100ml H,SO, 0,IN trong 1 phit réi loc
(dich loc phai trong sudt).
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Liy 10ml dich loc trén vao binh dinh mdc 50ml.
Them khoang 20ml nuéc cft, 2ml amoni molipdat 2,5% va 3 giot SnClL, (2,5%).
r6i dinh mue.
So mau trong vong 15 phit.
- Tinh két qud :
C.V.V,

P,05 (mg/l00g dét) = Wy, - 100

: néng dd so mau mg P,05/ml.

: 86 ml dung gdich 14y so mau.

. th& tich hién mau.

: s6 ml dung dich chiét rit méu.
: Iugng dét can.

<< o0

g <

Héa chét :

Amoni molipdat 2,5% : 25 gam amoni mdlipdat (NH,)(Mo,O,, hda tan trong
200m] nuéc cdt & 60°C (dung dich a).

Lay 280ml H,SO, dac cho tit tit vao 500ml nudc cdt (dung dich b).

D& ngu6i r6i d8 ti tit dung dich b vao dung dich a réi b6 sung nudéc dén 1
lit. Bdo quan trong chai mau nau.

SnCl, : 2,5g¢ SnCl, hba tan trong 100ml HCl 10% (cé thé dun ndng cho
chdng tan). :

H,80, 0,IN : 2,8ml H,SO, dac hoa trong 1000ml nuéc cAt.

Ghi chu :

Khi khéng cé sin SnCl, ¢6 th& diéu ch€ nhu sau : 2g thi& kim loai hoa vao
30 — 40ml HCI dic (d = 1,19) dun trén néi cdach thiy (cd th€ cho thém CuS0,
4% cho chéng tan). C8 can réi lai hoa tan bing 10ml HCl 10%. Chdt khi thu
dugc ¢ néng dd 20%, cd th€ d€ lau trong té lanh. Trudc khi dung cin pha SnCl,
dén 2,5% (2,5ml dung dich SnCl, 20% + 10ml HC] 10% r6i thém nudc cét dén 25ml).

Cé th€ thay th& SnCl, bing viéc cho lml axit ascobic 1% (médi. pha). Khi d¢
cén dun mau trén bé&p cich cit dén s6i nhe. D& ngudi r6i so mau :

Danh gid 1an theo Oniani :
5-10 mg P,0, / 100g d4t : dfit ngheo lan.
10-15 mg P,O / 100g d4t : ddt trung binh.
trén 15mg P,0; / 100g dAt : dit gidu lan.

b) Xac dinh photpho dé tiéu theo phuong phép Truog

- Nguyén Ui phuong phdp. Photpho dé& tiéu dugc chiét rit bing dung dich axit
loang H,S80, 0,002N (pH = 3), r6i dung phuong ph4p so mau xanh molipden d€ dinh
lugng photpho.
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Phuong phdp ndy thich hgp cho cdc d4t axit va d4t trung tinh, khong phi hgp
v6i ddt cacbonat. K&t qua duge dénh gis t6t hon khi phan tich dit tudi.
- Trinh tu phan tich :
5 gam dit da qua rdy lmm léc 30 phit véi 100ml H,SO, 0,002N réi loc.

Ldy 10ml dich loc vao blnh dinh mdc 50ml. Th}%m khoang 20ml nuéc c4t, 2mi
amoni molipdat, 3 gigt SnCl,, trén déu réi dinh mic dén vach.

D€ yén 10 phit r8i so mau v6i kinh loc mau dé (buéc s6ng 660nm), va khéng
qua 20 phit tit hic hién mau.
- Héa chért :

H,S0, 0,002 N (pH = 3) : pha loang 100 14n dung dich H,S0, 0,2N (5,6ml H,SO,
dac pha thanh 1000ml duge H,S0O, 0,2N).

Thém vao 1 lit dung dich H,80, 0,002N 3 gam K,SO, hoic 3 gam (NH,),SO,.
Hda ch4t khdc va tinh k& qua xem phuong phdp Oniani.

CIV.VZ

P,0,(mg/100g ddt) = WV, - 100
01

¢) Xdc dinh photpho d& tidu theo phuong phép Bray va Kurtz (Phuong phap Bray 1)

- Nguyén Ui phuong phép. Phuong phdp nay st dung chét chiét cé kha nang tao
phde (NH,F) trong méi trudng axit d€ chiét photpho dé tiéu trong ddt. Ion F~ tao
phtc v6i ion Fe, Al thanh cic phic FeF,3NH,F la AIF,3NH,F vl vay tach dugc
photphat sAt, nhém, tuy nhién tdch photphat canxi kém.

Phuong phdp Bray 1 dugc xem 13 thich hgp cho d4t axit, trung tinh, khéng thich
hop véi dit cacbonat, d4t kiém. '

Photpho tach dugc trong dung dich duge xdc dinh bAng phuong phip so mau.
- Trinh tu phan tich :

2 gam d4t l4c 1 phdt véi 14ml dung dich HCI 0,025 + NH,F 0,03N réi loc.

Ldy 2ml dich loc + 5ml nu6e cdt + 2ml amoni molipdat + 1ml SnCl,. Lac déu réi
so mau sau 5 phidt va truée 20 phit. Kinh loc mAu ¢6 bubc séng 660 nm.

- Tink két qud :
P,Os(ppm) = C x 35
C 12 néng d¢ dung dich so mau (ppmP,0;).
- Héa chdt :
Dung dich NH,F 0,03N + HCl 0,025N.

NH,F IN : 3,7¢ NH,F hda trong nufc cdt d&én 100ml (dyng trong binh nhya).
HCI 0,5N : 20,2ml HCl dac hda thanh 500ml bAng nuéc cit.
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Tréon déu 30ml dung dich a v6i 50ml dung dich b r8i lén thé€ tich 1000ml duac
dung dich NH,F 0,03N + HCIl 0,025N. '

SnCl, : Hoa tan 2g SnCl,.2H,0 trong 5ml HCl dic r6i lén thé& tich 100ml.

d) Xac dinh photpho dé tiéu theo Olsen

- Nguyén Ui phuong phép : Photpho dé tisu dugc chiét ra biing dung dich NaHCO,
0,5M (pH = 8,5), r6i dung phuong phdp so mau xanh molipden d€ xdc dinh P cd
mat trong dung dich.

O cac dat da v6i va ddt kiém cd ham ludng canxi cao, CO§_ c¢d kha nang ké&t tda
Ca?* lam tang photpho hoa tan trong dung dich. 3 céc ddt axit cd nhigu photphat
sdt, nhom ching cd th& hoa tan trong modi trudng kiém.

Tuy nhién do ch4t chi&t rit kiém tinh nén ching hoa tan mdt phéin cdc chit hitu
co lam cho dich chiét thudng ¢6 mau, do vAy phai khi mau truéc khi hién mau xanh
molipden.

- Trinh tu phan tich :

5 gam ddt + 1g than hoat tinh (khéng P) lic v6i 100ml dung dich NaHCO,
0,5M trong 30 phit réi loc.

Ldy 5ml dich loc vado binh dinh mde 25ml.
Cho vao Bbml amoni molipdat r8i 1&én th€ tich dén 20ml,
Thém 1ml SnCl, réi dinh mdc. So ma v6i kinh loc mau d6 (660 nm) sau 10
phat.
~ Thang mau tiéu chudn : L8y taing dén tit 2 d&n 25 (X 10_3)mg P,0O5 vao binh
dinh muc 25ml. Cho vao méi binh 5ml NaHCO, 0,5M va lam nhu dung dich miu.
V.V,
wW.V

- Tinh két qud : P,Oi(ppm) = C . 100

1
C = néng d6 so mau (mg P,04/ml) ; V = 100ml
V, = 5ml ; V, = 25m] ; W = 5g

Rit gon co : P,Os(ppm) = c.10*

- Héa chét :

NaHCO, 0,5M : 42g NaHCO, hoa tan trong 1000ml nudc cdt. Ding NaOH 1M
d€ diéu chinh pH = 85. Dyng trong binh nhua diung trong 1 thang. D& lau phai
ki€m tra lai pH.

Than hoat tinh (carbon black) khéng P.

Amoni molipdat : 15g (NH,) Mo,0,,4H,0 hoa tan trong 300ml nuéc &m. Thém
342ml HCI dac rdi lén thé tich dén 1000ml bing nudc cAt.

SnCl, : 2g SnCl,.2H,0 hda tan trong 5ml HCI dic, r6i cho 95ml nué6e cdt. Pha
trudc khi dung.

111



+ KH,PO, tiéu chuﬁn : 0,4393g KH,PO, hda thanh 1000ml bang nudc cdt duge
dung dich KH,PO, 0,1mg P/ml. Ldy 20ml dich nay pha thanh 1000ml dugc dung

dich 2.10 *mg P/ml.
Ghi chi :
+ Nhiét d6 va thdi gian ldc ¢ dnh hudng d&n k&t qua phan tich.

+ Khi dung than hoat tinh nén cho mét lugng nhu nhau vdo cdc miu ddt réi
lam ddi ching d€ loai trit kha nang than khéng sach photpho. Ciing c¢6 thé cho
than hoat tinh vao dich loc 14c r8i loc lai néu ching c6 mau vang.

— Danh gid photpho dé& tiéu theo Olsen :
< 5 ppm P : ngheo (d4t thi&u photpho)
5-10 ppm P : trung binh (cé thé thigu photpho)
> 10 ppm P : giau (du photpho)

3. Xac dinh thanh phin nh6m photphat khoing
a) Phan tich cdc nhém photpho theo phuong phép Triricop (1947)

- Nguyén Ui phuong phdp. Dua vao kha ndng hdoa tan cuia cdc dang photpho,
Triricop da chia photpho trong ddt thanh 5 nhdm kh4c nhau :

Nhom 1 : G6m cdc dang photpho hoa tan trong dung dich H,0 + CO, (0,05 - 0,06N)
nhu : cdc photphat kiém, amon, photphat axit cia Ca, Mg[Mg(H,PO,),, MgHPO,,
Ca(H,PO,),, CaHPO,], Mg;(PO,), v& mdt phdn Ca,(PO,),.

Nhém 2 : Photpho hoa tan trong CH,COOH 0,5N, gém Ca,(PO,),, mét phén
CaX,.3Ca,(P0O,), va mét phén AIPO,, mét phdn phytin.

Nhém 3 : Photpho hda tan trong HCl 0,5N (hoac H,SO, 0,5N), gém apatit
CaX,.3Ca,(PO,),, AIPO,, FePO, va phitin.

Nhém 4 : Photpho hda tan trong NH,OH 3N, gbm céic photpho - hitu co nhu
nucleoproteit, nucleic, c4c hop ch&t c6 ki€u nhu axit humic.

Nhom 5 : Photpho khéng tan trong cdc dung méi trén gém photphat titan, photpho
cua di me chua bi phong hda.

Trong 5 nhém photphat trén, 3 nhdm ddu cé ¥y nghia 16n vdi dinh dudng cay
tréng. Ching déu hda tan trong HCI 0,5N (hoac H,SO, 0,5N). Trong khi dung dich
CH,COOH 0,5N chi c6 kha nang hoa tan photphat nhém 1 va 2, con dung dich bao
hoa CO, chi cd thé chiét rit duge céc photphat nhém 1. Dya vao dac diém nay,
phuong phdp Triricdp st dung cdc dung dich chiét rit trén tic déng lén nhitng phin
miu d4t khic nhauv. R8i ding phuong phédp hiéu s6 d€ tinh ra ting nhém photphat.

- Trinh tu phén tich :
Chiét rat bang HCI 0,5N (hoze H,SO, 0,5N) - nhém 1 + nhom 2 + nhém 3 :
4 gam d4t ldc véi 100m! HCl 0,5N trong 1 gis. D€ qua dém r6i loc.

Liy 5ml dich loc vao binh dinh mdc 50ml + 1 giot chi thi mau S-dinitrophenol,
dung NH,OH 10% trung hoa dé&€n xudt hién mau vang. Lén thé tich dén 30ml.
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Cho vao 2ml Améni molipdat (trong H,SO, 10N), 3 giot SnCl,. Dinh mic réi
so mau (c6 th€ thay SnCl, bing Iml axit ascobic 1%, réi dun trén bé&p cach cat
dén vita s6i) vai kinh loc mau dé.

Chiét rait bing CH,COOH 0,5N (nhém 1 va 2)
4g d4t ldc véi 100ml CH,COOH 0,5N trong 1 gis. D€ qua dém réi loc.

L&y 10ml dich loc vao binh dinh mic 50ml r6i 1am céc thu tuc hién mau nhu
trén. So mau trén mdy so mau quang dién.

Chiét rut bang dung dich bao hda khi cacbonic (nhém 1)

4g d4t 14c vdi 100ml dung dich bao hoa khi cacbonic (0,05 - 0,06N). D€ yén
qua dém, loc (nut kin binh khi ldc vA khi dé qua dém).

L&y 20ml dich loc vao binh dinh mic 50m), thém vao 2ml amoni molipdat 2 5%
trong H,50, 10N.

Thém 3 giot SnCl, (hoac 1ml axit ascobic 1%) dinh mie, r8i so mau (khi dung
axit ascobic cin dun s6i trén b&p cdch cat).
- Tinh két qud : ’
Tinh photpho trong timg dung dich chié& rit theo cdng thic chung (xem phén trén).
P - nhém 1 = P chiét bang dung dich bao hda CO,
P - nhom 2 = PCH3COOHO,5N ~ Prnemr-
P - nhdém 3 = Pyoysn — Penycoonosn:
Don vi bi€u dién cdac nhém photpho : mg P,0¢ / 100g d4t hoic % so véi photpho
tdng s6.
— Héa chdt :

HCIl (ho4c HZSO4) 0,5N : 42ml HCI dac (hoac 14ml H,SO, dic) pha thanh
1 lit.

CH,COQH 0,5N : 28,5ml CH,COOH dic pha thanh 1 lit.
' NH,OH 10% : 422ml NH,OH dic pha thanh ! It

+ Amoni molipdat : xem phuong phdp Oniani.

b) Phan tich cac nhém photpho theo phuong phap Chang, Jackson (1957)

- Nguyén Ui phuong phéap : Phuong phdp Chang, Jackson da dugc cai ti€n nhiéu
14n bdi Askinadi, Ghimbuoc, Lebedep. Phuong phdp Chang, Jackson x{ li trén cung
mot mau ddt 14n luot bdng cdc dung djch khdc nhau d€ tiach cdc nhém photphat :
Phophat hoa tan va lién két hd (photphat di dgng), hoa tan trong NH,Cl IN, photphat
nhém tan trong NH,F 0,5N, photphat sit tan trong NaOH 0,1N, photphat canxi tan
trong H,50, 0,5N, photphat bi bao boc do oxit sit cd thé bj khi (tan trong méi
truong kiém NalHCO; IM sau khi khtt bing natrixitrat Na,C/;H.0, 0,8M + Na,S,0,),
photphat nhém bi bao boc (chiét bing NH,F 0,5N), va photphat khéng tan trong cdc
dung mbi trén (photphat sit, nhom bi bao boc khdng bi khi, photphat hiu co).
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Trén thuc t€ chi 4 nhém photphat dfu cé y nghia 16n d6i véi dinh dudng cay
tréng. Nén & day cing trinh bay phuong phap tdach chiét 4 nhdm do.
~ Trinh tu phén tich :
+ Tach photphat di déng (chiét rit bang NH,CI IN) :
lg ddt lac 30 phdt v6i 25ml NH,Cl IN trong 6ng nghiém li tAm 50ml.
Li tam trén may trong 10 phit & van t6c 3000 vong/phut.

Gan hét nuSc vao binh khéc (khdng duge mét ddt), rbi 14y 10ml dich chiét nay
x4c dinh P theo phuong phdp so mau xanh molipden.

+ Téch photphat nhém (Al-P) bing NH,F 0,5N, pH = 8,5 :

Cho 25ml NH,/F 0,6N vao 6ng nghiém li tAm chia dft sau khi xit }i bang
NH,Cl. Nt kin, lac 1 gis r6i li tam nhu trén.

Gan phén nuéc trong sang binh khédc, dich nay cén cho vao 0,15 - 0,25g than
hoat tinh khéng P lic déu d€ y&n 15-20 phit d€ khi mau.

Loc vao binh polietilen (d€ tranh tdc dung hoa tan silic cta F~ anh hudng dé&n
qua trinh so mau). Dich loc nay dem xdc dinh P : L&y 10ml dich lgc vado binh
dinh mdc 50ml], thém nuéc c4t dén 2/3 binh + 10ml H:‘BO3 0,8M dé& lien k&t véi
F~ & dang NH,{BF,], r6i tién hanh hién mau xanh molipden.

+ Téich photphat st (Fe-P) bing NaOH 0,IN :

Cho vao 6ng li tam sau khi tdch Al-P 25ml NaCl bao hda, lic 15 phidt. Li tAm
trén may réi gan bé dich chiét (d€ tach NH,F du)

Cho vao 25ml NaOH 0,1N, i4c 2 giz. D& yén 18-20 gis. Quay li tAm trén may.

Rdt nudc trong sang binh khdc, cho vao dich chiét nay 10 giot H,SO, dac ; 0,15
~ 0,25g than hoat tinh. Lic déu réi d€ yén 10-20 phidt r8i loc. L&y 10ml dich loc
vao binh dinh mydc 50ml, thém nudc, trung hda réi dem hién mau xdc dinh photpho.

+ Tich photphat canxi (Ca-P) bdng H,SO, 0,5N :
Ria d4t sau khi xi I bing NaOH, bing 25ml NaCl bao hda nhu phdn trén.
* Cho vao 25ml H,S80, 0,5N réi l4c 1 gio li tdm nhu trén.
Ré6t phédn nuée trong ra, l1dy 10ml d€ xic dinh photpho.
K&t qua xdc dinh cdc nhém photphat duge bi€u thi bing mg P,0./100g dat,
hoéic % so véi photpho téng s8.
- Héa chét :
NH,Cl IN : 53,5g NH,CI pha vdi nuéc cdt thanh 1 lit.
NH,F 0,5N : 18,5g NH,F pha thanh 1 lit.
H,S0, 0,5N : 14ml H,SO, dac pha vao nudc cft r6i 1én thé tich dén 1000ml.
NaCl bao hoa : 400g NaCl trong 1 lit nuéc c4it.
H,BO, 0,8M : 50g H,BO, pha thanh 1 lit.
NaOH 0,1N : 0,4g NaOH pha trong 1 lit nudc c4t.
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Than hoat tinh (khéng P), néu cé P thi rita bing dung dich (NH/),CO, vai
lan, sau d6 sfy khs réi tén nhd d€ dung. '

4. Xac dinh kha ning hdp thu photpho cia dit

- Nguyén U phuong phdp : Khi tdc doéng v6i ddt bing mot dung dich KH,PO,
da biét trudc n6ng d6, mot phdn ion phétphat bi ddt h&p thu duéi dang trao d8i va
khdng trao d8i (c6 dinh). Trén co & xdc dinh lugng ton photphat con lai trong dung
dich can bing d€ tinh ra lugng phétpho bj d4t hdp thu.

- Trinh tu phan tich :
5gam dit qua rdy lmm l4c 15 phit véi 25ml dung dich KH,PO, 0,1mg P,0O/ml.
Cho vao vai tinh th€é K,S80, (d€ tu keo). D& qua dém réi loc.

Lay 1 - 5ml dich loc (tiy theo khAd ning hd&p thu photpho cda d&t. Théng
thuong d&t cat 18y 1ml, d4t sét lfy 5ml) vao binh dinh mdc 50ml. Cho vao 2ml
amoni molipdat 3% trong axit H,SO, 10N, lml axit ascobic 1% mé&i pha. Dinh
mydc d6t trén bé&p cich cdt dén s6i. D€ ngudi réi so mau.

- Thang chufin : Ly 3 binh dinh mdc 50ml cho vao 0,02 - 0,05 - 0,10 mg
P,O; (pha loang 10 ldn dung dich KH,PO, 0,1mg P,0s/ml ; 14y vao méi binh
2 - 5 - Tml dung dich nay). R6i hién mau nhu lam 4 trén.

- Tinh k&t qud : ludng photpho h&p thu bing hiéu gita lugng photpho cho vao
va lugng photpho cdn lai trong dung dich can bing. T{nh k& qua bing mg/100g d4t.
- Héa chét :

KH,PO, 0,lmg P,O./ml : 0,1917g KH,PO, da sdy kho & 105°C pha thanh
1000m] trong binh dinh mec.

Céc hdéa chét khac : xem 4 phén xac dinh photpho.
- Ghi chu :
Thai gian lac ¢d Anh huéng 16n dén k&t qua phan tich. M6t s6 tac giad cho rang
lic lién tyc trong 2 gid 1a béo dam dAt bao hda photpho.
Kha nang hfip thy photpho & cac loai d4t la rAt khdc nhau. G mot &8 loai dat
Viét Nam ¢ d6 hdp thu photpho nhu sau :
Phu sa song Héng (& Gia Lam) :  21,0mg P,0,/100g dit
Phu sa géng Héng (& Van Dién) : 20,0 -

Chiém trang (Ha Tay) : 28,0 -
Chua man (Hai Phong) : 25,0 -
Bac mau (Bic Giang) : 4,0 -
Bac mau (Phid Tho) : 1,0 mgP,0,/100g dit
Phu sa s6ng Ma (Thanh Hda) 15,0 -
Bazan (Phu Quy) : 37,0 -
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5. Xac dinh kali dé tiéu
a) Xac dinh kali dé tiéu theo phuong phdp Matlova (1934)

— Nguyén Ii phuong phap : Nguyén li chung cta ciac phudng phip xdc dinh kali
dé& tidu la dung ch4t chiét rdit thich hop chi&t kali thanh dang hoa tan (K'), réi dinh
lugng K* theo cdc phudng phép khdc nhau (quang ké& ngon lia, hdp thu nguyén tu,
so d6 duc).

Phuong phdp Matlova sit dung dung dich CH,COONH, IN la ch4t chist rut.
- Trinh tu phén tich :

5 gam d4t (qua r@y 1lmm) l4c 1 gid v6i 50ml dung dich CH,COONH, 1IN
réi loc,

Xic dinh kali bing quang k& ngon lua.

- Héa chért :

CH,COONH, 1IN : 77 gam CH;COONH, pha trong nu6c cit dén 1000ml. Dung
NH,OH hoac CH,COOH dé€ chinh cho pH = 7.

Dung dich KCl tigu chufin : 1,584 gam KCl khan pha thanh 1000ml bang dung
dich CH,COONH, 1N.

Thang kali dung khi do trén may : Lfy 5 binh dinh mydc 100ml, cho vao tit 0
dén 10ml dung dich KCI tiéu chufn (1mg K,0/ml), thém amoni axetat (CH;COONH,
IN) dén 100ml.

- Ghi chu :

Trong héu hé&t cac ddt, st duyng CH,COONH, c6 th€ chiét rit dugc héu hét

kali dang trao d8i (90-95%) n&u dung trao d8i ion trong ph&u Mehlich thi dat t6i
95-100% kali trao déi.

Xac dinh kali dé tiéu t6t nhdt 12 v6i ddt tuoi mébi 14y vé. Cac ddt min cd thé
cchiét rat kali dé tiéu bing nudc c4t.

K&t qua xdc dinh kali d& tiéu duge biéu dién bing mg K,0/100g dat hoac
. ppm K.

- Ddnrh gia theo Matlova : Khi K,O trong d4t :

< bmg / 100 g dat rdt ngheo
5-10mg/100 g ddt nghéo
10-15mg/100 g d4t trung binh
> 15mg/100g d4t khéa

b) Xac dinh kali dé tiéu theo Kiecxanop (1933)
~ Nguyén li phuong phdp. Phuong phdp Kiecxanop st dung chdt chiét rut 1a HCl 0,2N,
sau d¢ xdc dinh kali badng quang k€& ngon lda.

Vi chit chiét rit axit, ¢6 th€ chiét rdt duge kali hda tan trong dung dich dit,
kali trao d6i vd mot phén khong trao d8i do bj c6 dinh bdi khoding sét. Do vay thong
thudng nd chiét rit dugc lugng kali nhiéu hon so vai CH,COONH, 1IN.
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- Trinh tu phan tich :

10 gam d4t l4c v6i 50ml dung djch HCl 0,2N, lic 1 gio, d€ y&n 1 gio r8i loc.
Xdc dinh kali trong dich loc bing quang k& ngon l¥a.

~ Héa chdt : xem muc a.

- Dénh gié kali dé titu theo Kiecxanop

< 4mg K,0/100g d4t rdt ngheo
4-8 mg - nghéo
8-14 mg - trung binh
> 14 mg - kha

¢} Xac dinh kali dé tiéu theo phuong phdp Péyve
Phuong phdp Payve st dung dung dich NaCl 1IN @€ chi&t rut kali dé tiéu.
- Trinh ty phén tich :
25 gam d4t (qua rAy Imm) ld¢ 5 phdat vsi 50ml NaCl 1IN réi loc.
Dich loc dem x4c dinh kali bAng quang k€& ngon 14a.
- Héa chét :
NaCl 1IN : 58,5 gam NaCl pha vé4i nuéc cdt thanh 100ml
Hda chdt khac, xem cdc phuong phap trén.

- Danh gié theo phuong phdap Peéyve

< bmg K,0/100g dt : rit ngheo

5-Tmg - ngheéo

7-10 mg - trung binh

10-15mg - kha

> 15mg - giau
Chuong 8

XAC PINH CAC HOP CHI;T CUA AXIT SILICIC
VA CUA CAC OXIT HOA TR] 3 DI BONG

Ham lugng cdc dang hgp chdt cia axit silicic va cta cdc oxit hoa tri 3 di dang,
cing nhu sy phén bé ctia ching trong phiu dién d4t dac trung cho qud trinh hinh
thanh d4t. Vi thé& viéc xdc dinh cdc hgp chdt nay cing v6i phan tich téng 86 duge
xem nhu la phuong phdap co ban d€ nghién ciu vé phat sinh cha dit.

Ngudsi ta phan bigt dang silicat va dang khoéng phai silicat. Dang silicat 14 nhiing
oxit tham gia vao trong thanh phan silicat trong cdc khodng va da. Dang khéng phai
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silicat 12 nhitng oxit & trang thai tuv do. Nhiing oxit naly cd th&€ 1A tinh th& hoac vo
dinh hinh.

Dang tinh th& cia silic 14 thach anh, ctia sit la hetit F9203. H,0, cia nhom la
gipxit Al,0,. 3H,0. Trong d4t krasnozem va ddt laterit, cdc oxit hda tri 3 ndm chu
y6u & dang tinh th€ con trong d&t potzon & dang v6 dinh hinh. K&t von cua d4t
potzon ritng va solot dugc cfu tao tU dang v6 dinh hinh cia cdc hgp chdt ma céac
oxit hda tri 3 chifm uu th& Dang v6 dinh hinh héat dong hon va thudng duge goi
la dang di dong. HAm lugng dang di dong cua axit silicic trong dit dugc xdc dinh
theo phuong phdp Ghedroi, dang di dfng ciha cdc oxit hda tri 3 duge xdc dinh theo
phuong phap cia Tamm.

1. Xac djnh dang di déng cua axit silicic theo K.K. Ghedroi
- Nguyén li phuong phdp : Phuong phdp dya trén sy tao thanh kali metasilicat
va kali aluminat tan khi cho d4t tic dung véi dung dich KOH 5% :
SiO, + 2KOH = K,Si0; + H,0
Al(OH), + KOH = KAIO, + 2H,0

S4t chuy€n vao dung dich chi&t rit kiém véi lugng nhd, cé 1& do su hoa tan cua
cic humat clia ching.

Xsac dinh ham lugng S8iO, va Al,O, trong dung dich chiét rdt nhan dugc réi tinh
todn cac dit kién nhan duoc theo K.K Ghedroi. Sy tich liy silic vugt qua ldong tuong
Uing véi cong thiic cia caolin 28i0,. Al,O, ching ¢4 trong dit cd axit silicic di dong.

— Trinh tu phan tich. CAn 5 gam d&t dia ray qua ray lmm cho vao trong céc 200
- 250 ml ; thém vao c6c 100ml dung dich KOH 5% khéng chda K,CO,. Day cdc
bing kinh déng hé réi dat lén trén b&p cAch thiy s6i manh. Dun 30 phit tinh t
khi nhiét dé trong c6c la 92 — 96°C. D& x4c dinh nhiét d6 trong clec, ngudi ta dat
mot c6c khdc bén trong ¢ chia 100ml KOH 5% va mét nhiét k& 1&én trén bé&p cdch
thay. Trong qud trinh dun, cd sau 10 phdt, lai khudy cdn than lugng chda trong
cdc. C8c v6i dung dich KOH khéng c6 ddt duge dung lam thi nghiém ki€m tra d6
tinh khi€t cia thufc thir.

Sau khi dun xong (qua 30 phit), pha loing lugng chda trong c6c bing nubc cat
d€ gidim b6t néng d6 kiém, loc dung dich qua gify loc. Trudc khi loc cén 14¢ manh
c6c d€ dit dugc chuyén hoan toan lén trén gidy loc. D€ nhan dugc dung djch loc
trong suét cén phai loc lai dung dich mot vai 14n, bdi vi ngay c3 nhitng vé&t duc nhé
cing lam cho ké&t qua xdc dinh axit silicic ting lén.

Sau khi loc xong, tién hanh chung dich loc trén bép cach thiy bing bdt sd¢ dudng
kinh 12cm. Ria cufng phéu loe, sau d6 ria dd4t 10 — 12 14n bang dung dich KOH
0,5% s6i dén khi dich loc chay ra trong sut. Dung dich nay duge gép vao dung dich
di chda trong bst sd trén b&p cach thiy. )

Axit héa dung dich bing 20ml HCl dac va chung dung dich trén bép céch thiy
dén khé. Vi trong dung dich loc thudng chia mét lugng chdt hitu co nén trudc khi
két thuc qud trinh chung kho ngudi ta thém vao 10ml HNO, dac. X li phén kho
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2 - 3 14n bing dung dich H,0, 30%. Khi d6 cfn day b4t st bdng kinh déng hé.

Sau khi k&t thic qua trinh nay, ding nuéc rita kinh déng hé d€ kh6ng bi mit dich
phan tich do bi b4n.

Lam uét phdn khé sau khi dd ph4 hdy ché&t hitu co 2 — 3 1an bAng HCIl dic, mébi
lin déu chung dung dich trong chén d&n khé trén bép cach thiy ; sau khi da hét
mui HCI, silic ¢4 chuyén hoan todn sang dang SiO, H,O.

Tach SiO, ti dung dich bing phuong phap HCI : Ké&t tia sau khi da duge ria
ban diu bang HCl 1% néng va sau d6 bing nuéc ndéng d€ tdch hé&t ion ClI° dude
nung d&n khdi lugng khéng d6i. Ti kh6i luong S8iO, trong dung dich phan tich va
thi nghiém ki€m tra d¢ tinh khiét cia thufc thit s& tinh ra ham lugng phdn tram
cia axit silicic bidng cdch 14y kh&i lugng thue t€ nhan vai 20 (vi chl ldy 5g d4t
phan tich).

Ti€n hanh xdc dinh oxit hda tri 3 trong dung dich loc tu axit silicic bing mot
phuong phap nao dd nhu phuong phdp amoniac hay phuong phdp complecxon. Trong
da s8 trudng hgp lugng nady l2 nh6m oxit tinh khi&t co thé céd mau vang chanh nhat
cia sit hda tri 3. TU két qua cha thi nghiém d6i vdi dung dich phan tich va thi
nghiém ki€m tra tinh dugc ham lugng phén trym Al,O;.

Ham ldong axit silicic tinh theo K.K. Ghedroi nhu sau :

Vi du : Trong dung dich chiét rdt tim thdy ham lugng SiO, 1a 1,33%, Al,O, la
0,79%. L4y gi4 tri ham lugng SiO, chia cho 120 (2 14n phan t¥ gam Si0,) va ham
lugng Al,O, chia cho 102 (1 phan t¥ gam Al,0,) ta cd :

1,33 : 120 = 0,011 ; 0,79 : 102 = 0,0078
)

Né&u hai gid tri nhan duge bing nhau, diéu d6 cd nghia 1a toan bo luogng axit
silicic va oxit nhém chiét ra ti dét hoan toan lién két & dang 2 Si0,. AlL,0, nghia
la trong ddt khéng cd axit silicic tu do va clng kh8ng cd nhom oxit ty do. Né&u
lugng axit silicic cao hon lugng Al,O, thi trong dft cd lugng axit silicic ty do la
0,011 - 0,008 = 0,003 duong lugng. Tinh theo phdn tram, gid tri nay bang 0,003.120
= 0,36% (SiO,).

Khi gid tri cta axit silicic nhé hon gid trj cia Al,O, thi lugng di dong hay luong
tu ‘do 8 12 nhém oxit. Ham lugng phdn tram cda AL,O, dugc tinh bing cich nhan
hiéu s6 gitta gi4 tri cia nhdm oxit va gid tri cua axit silicic vai 102.

- Héa chdt : Dung dich KOH 5% : CAn 50g KOH réi hda tan nhanh trong nudc
cét khong cé CO, d€ dugc KOH khéng cé K,CO,, pha loing dén 1 lt. Dung dich
duge day kin. Dung dich nay thudng bi bdn axit silicic vi vay c4n phai ki€m tra 46
tinh khiét cia thufc thd nhu dd néu § trén.

2. Xac dinh céic oxit h6a trji 3 di dfng theo Tamm

- Nguyeén li phuong phap. Khi xi 1 d4t bing dung dich amoni oxalat pH = 3,2
cac keo hidroxit sit va hidroxit nhém sé chuyén vao trong dung djch .
Dung dich nay cho phép xdc dinh ham lugng cila cdc keo cla oxit hda tri 3 trong

ddt. D8i voi cdc dit cacbonat phuong phdp dugc sit dung sau khi pha hiy cacbonat
bing dung dich axit axetic 2%.
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— Trinh tu phén tich. Can 2g d&t da rdy qua ray 1 mm trén cAn phan tich, cho
vao binh tam gidc 250ml. Thém vao binh 100ml thu6c thi Tamm r6i lic binh trén
may liac 1 gid.

Loc dung dich huyén phu qua gidy loc khé. Phén dung dich loc ban ddu cd thé
duc vi th& cén loc lai mot vai 18n dén khi dung dich trong suét.

Chung dung dich loc trén bé&€p cdach thay trong bat s¢ d&n khé. Gidy loc cung
véi ddt lai cho vao blnh tam gide ban ddu va rdt vao 100ml thuéc thit Tamm, lic
1 gia.

Loc dich chiét 18n hai qua gifly loc khé va ding nuéc da axit hda bing axit oxalic

d€ ria d4t trén gidy loc. Néu miu phan tich giau keo v6 co cin ti€n hanh chiét 14n
tha ba.

Dung dich lgc cua lan chiét thd hai va thd ba duge gép lai va chung dén khé
trén b&p cach thuy.

Caén chu y la thé€ tich dung dich cn chung chi€ém khéng qua nla thé€ tich cda
bit si d€ trinh hién tugng "rao" (miéng bat si nén bbdi mét 16p mang vazolin).

Sau khi nung xong, tién hanh phd hiy axit pxalic. Mudn vay, cin xd I phén khé
trong chén 3 18n bdng nuéc cudng thiy hosic bang HNO, v6i H,0,. C6 thé& chi st
dung axit HNO,, khi d6 c4n dun chén trén bép cdch cit. Thuan lgi hon 1a pha huay
axit oxalic bing cdach chung phén khé trong 1 nung & nhiét do 450 - 500°C.

Rdt vao phdn kho trong chén 2 — 3ml HCl (d = 1,19) va sau dé la 20 ~ 30ml
nudc cét nong, loc dung dich vio binh dinh mic dung tich 100 - 200 m). Rira phédn
axit silicic con lai trén gidy loc bing dung dich HCl 1% ndng va n&u c8n xdc dinh
ham lugng SiO, thi dem nung néng r6i cAn. Thém nudc cit vao phén dich loc &
trong binh dinh mudc d&n vach mdc, ldc déu r6i 1y th€ tich nhdt dinh d& x4c dinh
sdt oxit va nhom oxit.

Ham lugng cdc oxit di déng dugc tinh theo phdn tram d4t kha.

Cé thé xac dinh sit trong dung dich chiét rit oxalat ma khong cd4n chung dung
dich loc bang cdach goép dung dich cdc l&n chi€t lai vd chuy€n vao binh dinh mic
200ml. L4y 20ml dung dich nay cho vao trong cBc dung tich 100 - 150ml. Thém
10ml dung dich H,SO, 10% va dun ndéng dén 80°C.

Thém dung dich KMnO, 1IN vao dung dich ndng trén dén khi xufit hién hgp chéat
MnO(OH), mau nu, thém tiép dung dich H,C,0, 0,05N dén khi hoa tan hoan toan
két tua MnO(OH),. Lai dun dung dich dén 80°C r6i thém dung dich KMnO, 0,06N
dén khi ¢6 mau h6ng nhat, m4t mau sau 30 - 60 giAy. Sau khi pha hdy lugng du
axit oxalic bing permanganat, chuyén lugng chda trong c8c vao binh dinh mdc dung
tich 100ml. Thém vao 10ml dung dich NH,Cl 1,0N va 1-2ml o-dinitrophenol. N&u
cé mau vang thi 1dam mé&t mau bing ting giot H,SO, hay HCl 10%, sau dé thém
amoniac 2,5% dén khi dung dich ¢6 mau vang nhat d€ pH tuong dng biang 2.

Thém vao blnh 5ml axit sunfosalixilic (pH = 2), thém nubéc d&€n vach mic réi
khudy, lic déu. Gid yén 20 phit sau d6 so mau hdng cia dung dich phan tich vdi
mau cia dung dich chugn.
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- Héa chét :

Dung dich Tamm : Hbda tan 31,5g axit oxalic va 62,1g amoni oxalat trong 2,5
lit nuéc. Gia trj pH cta dung dich bing 3,2 - 3,3. '

HCl (d = 1,19), ki€m tra su c6 mat cia Fe3'.

Dung dich axit sunfosalixilic 25% v6i pH = 2, chinh tudng tu nhu véi dung
dich thi nghiém.

a — dinitrophenol : dung dich bdo hoéa trong nuée.
NH,Cl IN.

3. Xac dinh cac dang khic nhau cta sit bing phuong phap o-phenanthrolin

Su c6 mat cia sit (II) trong dit dac trung cho su ldy hda va su phat trién cla
qua trinh hda 14y.

Mot trong nhing thude thi chon loc d8i vai sit (II) oxit 12 o—phenanthrolin (1,1
o-phenanthrolin) C,,HgN,.H,0. Thuéc thit nay tao véi cic ion Fe?* thanh hop chdt
phic mau d6 - da cam bén [Fe(C\,H,N,),]**. He s6 hip thu phan tit ¢ = 11000 tai 4
= b08nm, di€u nay ching té d6 nhay cao cua thulc tht.

Phuong phsp cing st dung d€ xdc dinh sit (III) oxit sau khi da khit Fe** dén
Fe?* bing hidroxylamin hay bing chdt khi nao dé. Tl 1é cic oxit cho phép ta nhan
dinh vé& cdc difu kién hdo khi hay y&€m khi trong ddt, d6 1a nhing diéu kién dac
trung cho cdc qud trinh oxi hda - khi xay ra trong dit.

X4c dinh cic dang sdt khdc nhau ¢ mét y nghia 16n khi nghién ciu dong hoc
theo mua cia cdc qué trinh tao thanh d4t. D& chiét rit st trong trudng hop nay
ngudi ta st duyng H,SO, 0,IN (ti 1¢ d4t : dung dich la 1 : 10) lic 5 phit. Trong
nhiing nghién cdu vé phdt sinh ngudi ta st dung H,80, 1,0N cing véi tile 1 : 10
nhu trén nhung phai ldc 2 gig.

4. Xac dinh sic¢ (II) oxit trong dung dich chiét rit HeSO4 0,1N

D& xac dinh st (II) oxit ngudi ta st dung d&t tuoi ngay sau khi 18y méAu d4t vé
ma khong phoi kho. Déng thoi 14y miu d€ xdc dinh d6 fm cia dét.

Ldy 5g ddt cho vao binh tam gidc 250ml, rdt vao binh 50ml H,S80, 0,1N, lic 5
phit va loc dung dich qua gify loc khé vao trong binh khé.

Thit ham luong sat (ID) oxit : Truéc khi 14y mdu d€ xdc dinh Fe™, cdn thit ham
lugng Fe?* trong dung dich loc : 14y 1 - 2ml dung dich lgc cho vao 6ng nghiém rot
vao day 1lml dung dich natri axetat va 1 giot dung dich o-phenanthrolin. Lic déu
8ng nghiém va theo cudng dd mau dd - da cam cia dung dich ma quy&t dinh
lugng dung dich loc cén 14y.

~ Trinh ty phén tich : Ly phin dung dich loc c6 ham lugng Fe?* trong khoang
0,01 - 0,lmg cho vao binh dinh mdic 25 — 50 - 100ml (tiy thudéc vdo ham lugng
sit (II) oxit)

‘Thém vao 1 ml NaF 1%, lic déu, thém tiép 1 ml dung dich H;BO, 1% va 1 - 2
giot thimol xanh. Trung hoa bing dung dich axetat dén khi dung dich ¢6 mau vang,
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sau d6 thém 1lml dung dich o~phenanthrolin 0,5%, 14¢ déu thém nuéec dén vach mie,
lic déu.

Git yén dung dich 10 phit d€ mau phat tri€n hoAn toan sau dé do mat d6 quang
cia dung dich trén mdy tai budc séng 508nm.

- Héa chat :

Dung dich NaF 1%.

Dung dich H,BO, 1%.

Dung dich o—phenanthrolin 0,5% : Hoa tan 0,5g o—phenanthrolin khi dun nhe
trong 100ml nudc cdt di axit héa nhe bing H,SO, hay hda tan trong H,SO, 0,1N.

Dung dich natri axetat CH,COONa. 3H,0 10%.

Chi thi thimol xanh 0,04% trong rugu etilic.

Dung dich chudn géc : Can trén can phan tich 0,5462g tinh th€ muéi Morh

mau xanh la céy, hoa tan trong 500ml H,SO, 0,IN trong binh dinh mdc 1 lit.
Thém nuéc c&t d&n vach mdc duge dung dich chia 0,lmg FeO trong 1 ml.

Dung dich chudn si dung chda 0,01 mg FeO/ml pha loang dung dich chuén
géc 10 lan. ’

Thang chufn ¢ ham lugng FeO trong khoang 0,01 - 0,1 mg trong thé€ tich
cia binh dinh mdc (m8i binh cdch nhau 0,02mg).

— Chi thich : Trong trudng hgp két qua khong tinh theo oxit ma tinh theo nguyén
t8 thi dé dugc dung dich chuén c¢6 ham lugng Fe?* 1a 0,Img/ml thi c4n hoda tan
0,7022g mubi Morh trong 1 lit H,S0, 0,1N.

5. Xac djnh sit (II1) oxit

Sat (III) oxit duge xdc dinh theo hidu s§ giita ham lugng sit t6ng s8 va ham
lugng sét (II) oxit & trong dung dich. Trong trudng hop né&u dung dich chudn géc
tinh theo ham lugng FeO thi 14y hiéu s6 thu dugc nhén véi hé s6 1,11 d€ chuyén
tii FeO sang Fe,0,. : ,

'~ Vi du : D€ x4c dinh céc dang sét ta ldy 5g d4t tucdi. H& s6 d€ chuyén tit dit
tudi ra ddt kheé k = 1,15. Th€ tich dung dich loc ldy 4€ xdc dinh sit tdng s6 va
sat (II) oxit la 10ml. Luong s4t (II) oxit tim th4y theo dudng chufdn la 0,018mg. Nhu
vay ham lugng FeO s& la :

0,018.50.100.1,15
10.5

= 2,07mg FeO/100g d4t

Lugng sAt téng s6 tim thdy 13 0,098mg, nhu vy ham lugng t6ng s8 la :

0,098.50.100.1,15
10.5

= 11,27Tmg FeO/100g dat

Ham lugng sit (II]) oxit s& bing :
(11,27 - 2,07).1,11 = 10,2lmg Fe,0,/100g dat
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- Chu thich :

Phtic mau cta hgp chdt giita s4t (II) va o-phenanthrolin tao thanh trong khoang
pH cia dung dich t& 2 - 9 nghia 12 trong méi trudng axit yé&u, trung tinh va
kiém yé&u.

Khi dung cdc dung dich axit d€ chiét sAt ra khoi ddt ngoai sit (II) oxit ciing con
¢é nhiéu sat (III) oxit. Khi d6, d€ xdc dinh sit (IF) oxit cdn dua NaF vao dung dich
dé lien két Fe* dudi dang phdc khéng mau, lugng du ion F~ duoc lien két bing
axit boric. GidAm pH cia dung dich dén pH = 2,8 ~ 3,0 bang cach dang dung dich
natri axetat dé trung hda theo chi thi thimol xanh. Ion axetat 8n dinh sit (II) oxit.
N&u khi trung hoa trong dung dich ¢d xudt hién duc thi cn tang lugng chét tao
phic 1én.

Khi thém phenanthrolin, qua trinh tao phic mau xay ra nhanh. Khi xdc dinh sit
(II) oxit tién hanh do mat d8 quang sau khi hién mau 10 phut (d€ lau hon, mat do
quang ctua dung dich s& ting lén). Khi xdc dinh sit t8ng s6 cfn phai gid 1 gia dé
dam bao Fe’* duge khit hoan toan.

6. Xac dinh sdt ty do

- C6 thé chiét sit va nhém tu do bing hén hgp dithionit + oxalat :

Can 0,5g méu cho vio &ng nghiém li tdm 50ml. Thém vao 0,5g Na,S,0, va 20ml
thudc thd Tamm. Dat éng nghiém vao néi cach thiy & 85°C va dun trong 20 phit,
cd 5 phat lai Mic déu 6ng mot 1An. Li tdm r6i gan I4y dung dich qua gify loc vao
binh dinh mic 100ml. Lap lai qud trinh chiét hai 18n. Rida va li t4m phin miu con
lai trong 6ng hai 14n, méi 14n bang 12,5m! NaCl bao hda (350g NaCl trong 1 lit) va
chuyén toan b6 vao binh dinh mdc ndi trén. Thém nubc dén vach mie, ldc déu.
Déng thdi tién hanh thi nghiém tring.

Ldy 5ml dung dich mdu cho vao binh Kendan 50ml, thém 5 ml nudc cudng thiy
va dun nhe trong dung cu phan hiy mdu d&n khi hoi nito ngitng thost ra. D€ nguoi
roi lai thém 5ml nuéc cudng thiy va dun cho dén khé. Lap lai qui trinh nay mét
14n nia. D& ngudi, thém vao 20ml nudc va 1 ml HCI 4N, dun nhe 10 phut. Dé
ngudi réi chuyén vao binh dinh mic 50ml. Thém nuédc d&n vach mic, ldc déu. Sau
dd, xdc dinh sit trong dung dich ndy bing thufc thd o-phenanthrolin sau khi khi
Fe (III) xuéng Fe (II) biing mot ch&t khi ndo d6 (vi du dung dich hidroxylamin 10%).

- D6i v6i dit ngap nuée ¢ thé chiét rit bAng hdn hgp natri hidrosunfit va EDTA :
Can 0,5 - 2,0g miu d4t kh6 khong khi cho vao binh tam gidac 250ml. Thém vao 3g
natri hidrosunfit va 100ml EDTA 0,02M. Dit binh tam gidc vao binh nudc s6i va
giit & 70°C trong 15 phit, thinh thodng lic déu. Loc dung dich ndng vao binh dinh
mic 250ml. Chuyén d4t 1&én trén gify loc va rira d4t 3 ldn biAng dung dich NaCl 1%.
Dinh mdc dén vach mic bing dung dich NaCl 1% r8i 14c déu. Sau d6 xic dinh sit
bing quang phé h&p thu nguyén td hodc bing phuang phdp so mau véi thube thi
o—phenanthrolin.
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7. Phan tich sit dé tiéu

S&t 13 nguyén t& dinh dudng vi lugng vi vay phuong phap xic d.inh sit dé tieu
trong d4t phai phan anh dugc khi ndng thuc t€ sit cd th€ cung cdp cho cay tréng
dusi dang Fe?* va phdc sit hoa tan.

Phuong phap Olson va carlson (1950)

Chigt rit s&t dé& tiéu trong d4t bing dung dich amoni axetat 1M (pH = 4,8) ti
lé giita ddt vd dung dich chist rdt 1a 1 : 4 thai gian lac : 30 phut. Dung phuong
phap so mau véi o — phenanthrolin d€ dinh lugng sét.

Can 12,5g d4t kho khong khi vao binh tam gide, cho vao 50ml NH,CH,COO 1M
lic nhe 30 phit (d6ng thdi ti€n hanh miu trdng - khong cé d4t) loc.

Dung pipét 1y 10ml dung dich nuéc loc, trong dng dung dung djch phan tich
thém 2ml hidroxylamin clorua, 2ml o-phenanthrolin ; éng dung méu tring thém 2ml
hidroxylamin clorua va 2ml nudc.

Dung dich chufin dugc x4y dung td dung dich chufn Fe cd néng d6 5 ppm.

Dung pipét ldy 0 ; 2 ; 6 ; 10 ; 14 ; 18 dung dich chufn cho vao binh dinh muc
- 50ml sau d6 dinh mdc dén 50ml bang dung dich NH4CH3COO 1M ta duge cac dung
dich ¢6 néng 46 0,00 ; 0,25 ; 0,75 ; 1,25 ; 1,75 va 2,25 ppm Fe.

Sau d6 14y 10ml cdc dung dich nay va 1am nhu méu thi nghiém. Do mau & buéc
séng 508nm.

Phuong phép Sherman - Jackson

Chiét rit sit dé tiéu trong d4t bAng dung dich chiét rdt amoni axetat 1M (pH =
3,0) ; ti 186 gita dit tuci va dung dich chiét rit 1a 1 : 10, l4c 30 giay.

Loc nhanh va rda d4t 3 l4n, méi l4n bing 50ml dung dich NH,CH,COO. Lam
khé dung dich méu trén néi cich thiy réi xt li cin bang 10ml hén hgp HCl : HNO,
(4 : 1) va lam kho d€ loai cdc v&t ch&t hitu co. Hda tan cidn khé bing 1ml HCl 1M
va dinh mdc dén 100ml bing nubc cAt. L&y mot thé tich xac dinh dung dich réi
dinh lugng sét bing phuong phdp so mau véi o-—phenanthrolin. Pha dung dich
NH,CH,COO 1M, dung HCl hay NH,OH d€ chinh pH.

Chuong 9
XAC DINH CAC TiNH CHAT HOA Li CUA DPAT

1. D4t chua vaA d¢ chua ciua dft

D6 chua la y&u t6 d6 phl quan trong cia d4t, né 4nh hudng dé&n céc qui trinh
li héa va sinh hoc trong dit va cd tdc déng dé&n cay tréng. Da s§ cay tréng thich
Wng O dit trung tinh (pH tut 6 dé&n 7) ; mdt s6 cd th€ chiu ddt chua nhu che (pH
tt 4,5 dén 5,5) khoai tay (pH tu 4,8 dén 5,4).
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D4t chua la do ¢ mat cde ion HY va AI* trong dung dich d4t cing nhu trong
cdc phitc hé hip phu cia ddt cd kha nang trao d6i gAy nén :
3+

[PHHP]:!L + KCl —» [PHHP]K+ + APY + HY

AP* + HOH -» AI(OH), + H*

Kha ning tao thanh H' va AP* cang l6n thi dAt cang chua va nguge lai d6 chua
cta ddt phu thudc vao cdc phuong phap xdc dinh, trong d6 chit chist rit ¢d ¢ nghia
16n trong viéc trao d68i cac ion H' va A1,

Trén cing 1 loai d4t, sd dung ch&t chi&t rat NaOH 0,01N (pH = 12) sé& cd do
chua lén (19mgdl/100g dat) trong khi véi NaCH,COO IN (pH = 8,2) thi d6 chua
thdp hon (6,0 mgdl/100g d&t) ; vA th&p nh4t 12 khi tdc dong véi d4t bang Nall IN
(pH = 6,0, (d6 chua xdc dinh duge la 0,2 mgdl/100g d4t). Nguyén nhan la do anion
OH ¢6 kha nang lien k&t manh véi H' (hiing s6 phan li cua H,0 la 107*%) trong
kbhi lién két cta CH,COO  véi H' 1a nhé hon (bdng s6 phan li cia CH,COOH la
1,8.10°%), con CI” h&u nhu khéng lien két véi H'.

Do chua cia ddt thong thudng duge chia lam 2 lt:.bai :

~ D¢ chua hién tai (do chua hoagt tinh) 1a d6 chua gy nén do cac ion H' ty do
trong dung dich d4t vA dudc xac dinh khi tsc ddng d4t v4i nubc cdt va bi€u thi
bang PHHZO'

- D¢ chua tidm tang duge xac dinh khi chi&t rit d4t bang dung dich muéi. Dya
vao chit chiét rdt, dé6 chua tiém tang lai duge chia thanh d6 chua trao ddi va d8
chua thay phan :

+ D6 chua trao d8i : st dung chit chiét rat d4t 1A cac dung dich mudi trung tinh
nhy KCl, NaCl, BaCl,. Cédc cation cta cdc mubi nay dfy H' va mot phan AI* ra
khoi phic hé hdp phu, AP bj thiy phan tao thanh do chua cia dét. D8 chua trao
d8i 1a 1 chi s6 d€ xdc dinh nhu cfu bon véi cho dit.

+ D& chua thiy phan : D6 chua cia ddt duge xéc dinh khi st dung chét chiét
rit 1a moét mudi thiy phén (gém g6c axit yéu va bazo manh, nhu CH,COONa). Théng
thutng dé chua thty ph&n c6 tri s8 16n hon dé chua trao d8i. Vi ldc niy gén nhu
toan b6 H' va AP* trao d8i da dugc trac ddi ra ngoai dung dich d4t.

D6 chua thiy phan cing thudng duge st dung dé€ t{nh lugng v6i bon cdi tao ddt
chua. Theo nghién c@u cta Vién khoa hoc ki thudt Néng nghiép thi d4t lia Viat
Nam chl nén trung hda 1/2 d6 chua thuy phan 12 t6t nh4t.

a) Xdc dinh pH bdng phuong phdp cuc chon loc hidro. Hién nay phuong phdp do
pH truc ti€p trén may (pH meter) da dugc dung ph8 bi&€n. Chiang vita nhanh, chinh
xac vd pham vi pH xdc dinh duge réng (pH : 1 -~ 9).

~ Nguyeén li phuong phdap : Ion H' duge chiét rat ra bing chdt chiét rit thich
hop (nudc cdt hosic muéi trung tinh), dung 1 dién cuc chi thi (dién cyc chon loc
hydro) va 1 dién cuc so sdnh d€ xdc dinh higu th& cla dung dich. TU d6 tinh duge
pH cta dung dich.
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Trong cac loai pH meter, dién cuc chi thj thudng dung la dién cuc thay tinh, dién
cuyc so sanh la dién cyc calomen.

- Trinh tu phén tich :

L3c 10 gam d4t (da qua rAy 1mm) 15 phat trén mdy ldc (ho#ic e tay 30 phut)
v6i 26ml KCl 1IN (vdi pHy ) hogc nubc cat (pHHzo). Sau dd d€ yén 2 gid (khéng
qua 3 gid), l4c 2, 3 ldn, réi do pH ngay trong dung dich huyén phu.

Hiéu chinh mdy do pH : Mdy truéc khi do phai hiéu chinh bing cdch do dung
dich dém pH tiéu chufin. Chinh cho kim chi ddng tri s6 pH cia dung dich dém.

Do miu : Giit cho dién cuc cach mat mAu d4t 12 lem, vd ngdp nuéc khoang
2cm. Chy 30 gidy r8i doc gid tri pH trén may, d¢ chinh xdc 12 0,1 don vi pH.
- Ghi chi : Dién cuc thiy tinh duge ngdm trong nudc c4t khi khéng dung Ti 18
d&t va dich chiét rit ¢ khdc nhau phu thuéc phuong phdap phan tich. Vi vay trong
két qua phan tich cin ghi r6 ti 1¢ ddt : dich chiét rat va chdt chiét rat. Vi du "pH
trong KCl IN - 1 : 5 W/V". Nghia la pH kbi chiét rit bang KCl IN véi ti & d4t :
dung dich chiét rit 12 1 : 5§ (khdi lugng / thé€ tich). N&u khéng ghi chi gi thi thudng
dugc hi€u la pHy o theo ti le d4t nuéc 1a 2 : 5,

- Pha dung dich dém tiéu chudn :

Dung dich KHC;H,O, 0,05 M : 10,21g KHC;H,O, pha thanh 1000ml.

Hén hep KH,PO, + Na,HPO, 0,025M : 3,10g KH,PO, pha thanh 1000ml ; 3,55g
Na,HPO, pha thanh 1000ml.

Tron 1&n 2 dung dich nay thanh 2 lit hdn hgp. Thdi han si dung khéng qui
2 thang.

Dung dich Na,B,O0, 0,01M : 3,81g Na,B,0,.10H,0 pha thanh 1000ml.

Dung dich KHC,H,O, bao hoa : 6 gam KHC,H,O trong 1 lit nuéc cit.

Cédc dung dich trén pha xong dung trong binh polietylen, thdi han diing khéng
- qua 3 thang.

Tri 86 pH cta cdc dung dich dém trén nhu sau :

KHC,H,0 KHCH,0 KH,PO, Na,HPO
Nhiét d6 °C £oare ¥4 274 "R | Na B0, 0,01M
bo hoa 0,05M 0,025M
15° 4,00 6,90 9,27
20 4,00 6,88 9,22
25 3,56 4,00 6,86 9,18
30 3,55 4,01 6,85 9,14
35 4,02 6,84 9,10

Dya vao dé chua trao d6i (pHy()), 40 chua cia ddt dugc chia ra nhu sau :

pH | 45 5,0 5,5 6,0

Xép loai | rit chua chua viia chua nhe gén trung tinh trung tinh
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b) Xac dinh d6 chua trao déi theo phuong phap Daicuhara

~ Nguyén li phuong phdp : Su dung ch&t chi&t rit KCl, ion K' s& ddy H' va
Al** trao déi ra khéi phic hé bép phu (keo dAt) :

[KD]:; +4K" - [KD] 4K + H® + AP
AP** + BHOH — A(OH), + 3H*
Ditng NaOH tiéu chuén chusn H' tao thanh véi chi thi mau phenolphtalein.
Nudc chiét nay cd thé k&t hop do pHy., xdc dinh nhém di dong (Al - trao d6i)
va Ca, Mg trao d8i.
- Trinh tyu phan tich :

40 gam dit (dd qua ray lmm) ldc 1 gid v6i 100ml dung dich KCl IN (hoic
14c vai phit r8i d€ yén mét ngay), sau d6 ti€n hanh loc.

Ldy 50ml dich lgc + 3 giot phenolphtalein r8i chuin bing NaOH 0,02N tiéu
chudn dé&n xudt hién mau héng khéng bifn mit trong vong 1 phit.

’

- Tinh két qud :

V.N.
H,, (mgdl/100gddt) = "%—I-{— 100

o

« & 40 chua trac déi.
: s6 ml NaOH chufin dé6 mAu.
: néng d6 duong lugng cia NaOH (0,02N).
: lugng d4t dem phan tich (40 gam).
i 100
: hé 86 pha loang ( B0 = 2)

Rit gon cd H,, (mgdl/100gd) = V x 0,1

Xog Z <

~ Héa chés :

~ NaOH 0,02N : Lgy 200ml NaOH 0,1N pha thanh 1000ml trong binh dinh mdec.
Dung axit chudn (H,S0, 0,02N) kiém tra lai néng do.

Phenolphtalein 0,1% : 0,1g phenolphtalein hoa tan trong 60ml! rugu etylic rdi
pha thanh 100ml bing nudc cdt.

KClI IN : 75¢ KCl pha thanh 1 lit.

- Ghi chit : DO chua trac d8i xac dinh bing chufn d§ chi &p dung & d4t chua.
Khi d4t cé pHy > 7,5 s& khong xdc dinh dugc vi phenolphtalein tao thanh mau

héng ngay trong dung dich mfu.
¢) Xac dink H' va AP trao d6i theo phuong phdap Xocolop (1939)

- Nguyén li phuong phap : Khi tdc dong véi d4t bdng dung dich muéi trung tinh
(KC! chéng han) thl d6ng thdi ca H' va AP trao déi déu dugc ddy ra khéi tdng
hép phu trao di ctta keo d4t :
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+
H + + -
[KD],p+ + 4KCI - [XD]4K™ + H" + CI"+ AL,
Khi d6 AICly lai bi thiy phan tao thanh H' :
AICl, + BHOH — Al(OH), + 3HCL

T 1 ion AI** thiy phan s& tao thanh 3 ion H'. Nbu vay thuc chdt khi chufn
dé xic dinh d6 chua trac d8i da bao gém ca H' trao d8i, H' tu do trong dung dich
dat, H' duge tao thanh do AlI** thuy phan. N&u bist H' trao d8i (dude goi chung
cho cA H' tu do), thi AP trao d6i duge x4c dinh theo cong thic :

AP trao déi = D6 chua trao d6i — H* trao d6i.

Xo6colop st dung NaF dé€ lién k&t véi AI**, sé xdc dinh dugc rieng H' trao déi :
APY + 6F7 — AIFS-

Lic nay trong dung dich chi con H' tu do, dung phuong phip chudn d6 dé& xac
dinh ching. Thong thudng AY** di dong tén tai & diéu kién pHy, < 5,5. Do vay
A chf c6 ¥ nghia 16n 4 céc dft chua, va duge xdc dinh cung véi khi xdc dinh 48
chua trao ddi. ,

- Trinh ty phén tich :

100 gam déit lac véi 250m! KCl 1IN tromg 1 gio réi loc.

Xdc dinh d6 trao d6i : L&y 50ml dich loc vao binh tam gidec 250ml, dun séi 5
phit, cho vao 2 giot phenolphtalein, d€ nguéi réi chuin v8i NaOH 0,02N tiéu
chuin d&n mau héng bén ving (trong 1 phiit).

X4c dinh H' trao déi (g6m H' trao d8i va H* cd sin trong dung dich dst).

L€y 50ml dich loc trén vdo binh tam gidc 250ml, dun s8i 5 phit, cho vao 5ml
NaF 3,5%, d€ nguéi, cho vao 2 giot chi thj phenolphtalein, ding NaOH 0,02N tiéu
chuin chufin dén mau héng.

- Tinh két qud :
V,.N.K

.N.
~P6 chua trao ddi (mgdl/100gd4t) = —w 100 = V,.0,1
K

v,.

.100 = V,.0,1

g =z

H' trao déi (mgdl/100gd) =
V, -V).N.K
W 1100 = (V, -V, .01

hay: Al trao ddi = D6 chua trao d8i - H' trao d6i

V, : 86 ml NaOH chuéin d6 méu khéng cé NaF

V, : s6 ml NaOH chuin 46 méu c6 NaF

N : néng d6 duong lugng ciua NaOH (0,02N)

W : lugng dét can (100 g)

A* trao ddi (mgdl/100gd) =

250
K : hé s6 pha loang ( 50 b).
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AI** thudng duge bi€u thi bAng mg/100g dst. Liy k&t qua mgdl/100gddt x 9, hoac
” V; - V)N .X.9
‘Al”7 (mg/100gd4t) = — W 100
- Héa chdt :
NaOH 0,02N tiéu chuén.
KCl1 IN : 75g¢ KCl pha thanh 1 lit.
Phenolphtalein 0,1% : 0,1 gam phenolphtalein pha trong ruou etylic 100ml.

NaF 3,56% : 3,5g NaF pha trong nudc cdt 100ml. NaF pha xong phai chinh pIl
dén trung tinh.

- Ghi chu :
Khi cho déu lugng NaF nhu nhau vao mlu, c6 thé lam d6i ching d& kbt H*
ty do trong dung dich NaF.

Thyc t€ lugng NaF cho vao cd th€ khong c8 dinh, phu thudc vao lugng AR
Lugng 5ml NaF chl dt tae dung véi 1,80 mgdl A1** 13 t6t nh&t. Khi AI** 16n hon
6,3 mgdl/100gd4t thl s&8 khong du. CS th€ tinh lugng NaF 3,5% cén thiét :

vNaOH : NNaOH -2
0,85
d) Xac dinh d§ chua thuy phan theo phuong phép Kappen

- Nguyén Ui phuong phép : Dung 1 mubi kiém manh axit yéu (thudng la CH,COONa)
d€ trao d6i H' va AI** tit keo dat :

NaF 3,5% (ml) =

+
[KD];{!H + 4CH,COONa —» [KD] 4Na® + CH,COOH + (CH,COO0),Al

Ngodi tédc dung trao d8i cha Na', jon CH,COO™ c6 khaA nang lién k&t v6i H' va
A* lam tang cudng qud trinh trao déi. Do vay k&t quad trao d6i sé& triet dé hon
ding mu6i trung tinh (& 44 chua trac d6i). Quéa trinh thiy phan cta (CH,COO);Al
lam ting H* trong dung dich :

' (CH,COO0);Al + HOH — CH,;COOH + Al(OH),

Chuin d6 tryc ti€p lugng H' tao thanh bing dung dich NaOH sé dugc do chua
thuy phan. D8 chua thiy phan duge bi€u thi bing mgdl/100g 44t (me/100g dAt).

- Trinh ti phan tich :
40g d4t (da qua rdy lmm) l4c v6i 100m} dung dich CH,COONa IN (pH = 8,2)
trong 1 gis réi loc.

L4y 50m! dich loc + 2 giot phenolphtalein réi chufn bing NaOH 0,02N t6i mau
héng (bén trong 1 phit).

- Tinh két qud :

V.N.1,75.K

H, (mgdl/100gdat) = W

100
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V : thé tich (ml) NaOH chufn d6
N : néng 46 duong lugng NaOH (0,02N)
K

100
: he s6 pha loang ( 50 = 2)

W : khéi luong dat (40g).

1,756 : dung CH,COONa trao ddi 1 14n khéng triet d€. Muén trac d&i hoan toan
H, AP cgn lap lai nhiéu lfn, nhu vay mdt thsi gian va phic tap. Qua thuc nghit¢m
da cho thdy nhan v6i hé s6 1,75 1a thich hgp (hé s6 thyc nghiém).

Hy : d6 chua thiy phin (mgdl/100gdt).
Rit gon : H,; (mgdl/100gddt) = V.0,175
- Héa chét :

CH,COONa IN (pH = 8,2) : 136,1g CH,COONa.3H,0 hoa bdng nudc cat dén 1
lit. Di&u chinh cho pH = 8,2 (vita lam d8i mau chi thi phenolphtalein).

Héa chit khac : xem x4c dinh d6 chua traoc d6i & trén.

- Ghi chu : DO chua thiy phan thudng duge sit dung d& tinh d6 no bazo ctia dit
va tinh lugng véi bén (Theo nghién edu eta Vién khoa hoc ki thudt ndng nghiép,
vai d4t lie & nufc ta chi cdn trung hda 1/2 d6 chua thuy phan). N&u ldy d6 sau
cn trung hda la 20cm, ti trong trung binh cia d4t la 1,5 thi lugng véi (CaO) cén
bén d€ trung hda 1/2 d8 chua thdy phan s& 1a :

CaO (tdn/ha) = 0,42.H;
(trong d6 H tinh theo mgdl/100g d4t).

2. Xac dinh canxi, magie trao d¢di bing trilon B

~ Nguyén Ui phuong phép : Ca®, Mg* trao d8i trong dit dugc dung chAt chist
rit thich hop (thudng 13 cdc mubi trung tinh nhu KCl, NaCl) trao d6i

2+
[KDIG+ + nKCl = [KD] 4K" + CaCl, + MgCl, + (n - 4)KC
Ding trilon B (EDTA) chufin dé x4c dinh Ca®* va Mg*

- Trinh tu phan tich :
20 gam dft (qua r&y 1lmm) l&c v6i 100ml KC! IN trong 1 gig, réi loc.

L4y vao 2 binh tam gide 150ml, méi binh 25ml dich loc, d€ xdc dinh t8ng Ca?*

+ Mg?* va rieng Ca?. Cho vao mé&i binh 2ml Na,S 1%, 5 giot hidroxylamin (hoac
vai tinh thé).

X4c dinh téng Ca®" + Mg*

Tit binh 1 : Thém 5ml dung dich dém NH,Cl + NH,OH d€ duy tri pH khodng
10. Cho 1 giot chi thi mau cromogen den, dung dich ¢ mAu dé anh dao. Ding
trilon B 0,05N chuin d&n mau xanh.
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X4c dinh riéng Ca?* :

Tu binh 2, thém 2ml KOH hay NaOH 10% d€ dua pH lén 12, Cho vao 1 it

murexit (sao cho dung dich c¢6 mau héng). Dung trilon B 0,05N chu#n d&n mau
tim hoa ca.

- Tinh két qud :

NK
w

oW
Ca% + Mg** (mgdl/100gdat) = . 100,

Rit gon : Ca®* + Mg®* (mgdl/100gd4t) = V
: 8§ m]l EDTA (trilon B) chufn 44 méua
: nfng 40 duong lugng trilon B (0,05N)
: he s8 pha loéing (4)
W : lugng d4t can (20g).

) 7 <

Tinh riéng Ca®* trao d6i ciing gidng nhu trén, thay V 1a s§ ml trilon B chudn Ca®*.
Lugng Mg?* trao d8i = t8ng (Ca®* + Mg*") trao ddi - Ca®" trao d6i.

~ Héa chét :
KCl1 1N : 74,5g KCl| hoa thanh 1 lit.
Trilon B 0,05N : 9,305g hda tan trong 1000ml nudc c4t (trong binh dinh miic).

Dung dich dém NH,OH + NH,Cl : 20g NH,C] hoa tan trong 500m! nuéc c4t.
Thém 100m! NH,OH 25% r6i lén thé tich 1 lit.

NaOH (hosc KOH) 10% : 50g hda thanh 500ml.

Chi thi cromogen den : 0,2g hda tan trong c6n 96° d&n 100ml, hodc hén hgp
v8i NaCl tinh khiét theo ti l&¢ 1 : 200.

Chi thj murexit : 5g murexit tréon véi 50g NaCl tinh khist.
Hydroxylamin 1% : 1g NH,OH.HCI trong 100ml nuéc cat.
Na,S 1% pha trong nuéc cét.

- Ghi chi :

Hidroxylamin va Na,S cho vao d€ khd Mn va Cu. Véi ddt khong man hoac it sit
cd thé khéng cdn thié&t.

Ca®*, Mg?* trao d6i c6 th& xac dinh ti cdc dich trao d6i trong cic phuong phap
xdc dinh dung tich trac d8i cation dugc trinh bay & c4c phén sau.

3. Xac djnh téng lugng kiém trao d6i theo phuong phip Kappen -
Ghincovich

— Nguyén li phuong phdp : Dung H' cia dung dich HCl 0,1N trao ddi cédc cation
kiém trong ddt theo so d6 :

131



Ca?* Ca?*
+ +
k0 |M&" 4 nHC kD | 68 + IMET 4 (0 - gy HOI
Na* Na*

Luong H' du (cda HCl) trong dung dich duge chyufn bing NaOH tiéu chudn. Hiéu
gita H" tru6c va sau phan dng trao d6i chinh la lugng kiém trao d8i.

- Trinh ty phén tich :

10gam d4&t lac 1 gi v6i 50ml HCI 0,IN. DE y&n 14 - 16 gid (qua dém) réi loc
(b6 phdn nuéc loc duc ban ddu).

L4y 25ml dich loc + 2 giot phenolphtalein réi chufn bidng NaOH 0,I1N tiéu chuén
dén mau héng bén trong 1 phit (V,). Déng thoi ldy 25ml dung dich HCl 0,1N dung
d€ trao d6i chufn bing NaOH 0,IN v6i chi thi phenolphtalien (V).

- Tinh két qud :

(V, - V)N .K
S = W . 100 (mgdl/100gd4t)

S : kiém trao d8i (mgdl/100gdat)

V, : 86 ml NaOH 0,1N chuén 25ml HCl 0,IN

V, :s6 ml NaOH 0,1N chufin 4 méu

N : néng 46 cha NaOH (0,1N)

K : hé s6 pha lodang ( g—g = 2)‘

W : lugng ddt can (10g).

(V, -V).01.2

Rit gon : S = 10 2100 = (V; - V,) .2 (mgdl/100gdit)
-— Hoa chét :

HC1 0,1N.

NaOH 0,IN.

Phenolphtalein 0,1%.

- Ghi chi @ Xdc dinh t6ng lugng kiém trao d8i theo phuong phdp niy cd uvu di€m
12 nhanh, don gian, nhung chi cho két qua gdn ding. Muén chinh xdc phai xdc dinh
riéng ting cation réi cong téng s6.

Tinh d¢ no bazo cia ddt. D8 no bazd 13 ti 86 giita cation kiém trao d8i trén t8ng
dung tich hdp phu trao d6i ctia d4t. T6éng céc cation trao d8i dugc chia ra 2 nhém :
nhém bazd (Ca?*, Mg?*, ..) vd nhém chua (H', A1*'). Khi nhém cdc ion kiém gidm
v nhém chua téng thi d6 no bazo gidm. D6 no bazo 1A chi tidu quan trong cua ddt
va duge xem nhu chi 88 xdec dinh midc d6 bdn voi.
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Do no bazo dugc tinh theo céng thdc :
V) = <o .100
® =5s+H
V : d6 no bazo (%).

S : téng cation kiém trao d6i, c¢6 th€ xic dinh nhanh theo phuong phap
Kappen — Ghincovich, tinh theo mgdl/100gdAt.

H : d6 chua thiy phan (mgdl/100gddt).
Dya vao dd no bazd, nhu cfiu bén véi duge xdc dinh theo 3 mue :
Cén uu tién bén vdi khi d8 no bazo duéi 50%.
Cé thé bén v6i (phu thude pHy) khi 40 no bazo tir 50 dén 70%.
Khéng cdn bdn vbi khi d6 no bazo trén 70%.
Tuy nhién nhu cfu bdn véi cdn tiuy thuéc loai d4t va loai cAy trdng cu thé.

4. Xac dinh dung tich trao d6i cation cida dft

Dung tich trao dfi cation cta dft hay kha ning trao d8i cation (CEC - cation
exchange capacity) 132 lugng ion ldn nhit duge dat h&p phu c¢6 kha nang trao dgi va
dude bi€u thi badng mgdl/100g d4t. Day chinh 1a qud trinh hAp phu li héa hoc duge
thuc hién nhd keo dit. CAn phAn biét qud trinh trao d8i cation (do keo A&m dam
nhan) véi trac d8i anion (do keo duong diém nhén). Du6i day chi dé cAp dé&n viéc
xac dinh dung tich trao d8i cation.

Xéc dinh dung tich trao d6i cation theo phuong phép amoniaxetat (phuong phdp
Schachtschabel)

- Nguyén Ii phuong phép : Dung CH,COONH, IN lam bdo hda dung tich hdp
phu trao d8i cation cta d4t. Phan dng trao ddi nhu sau :

Calt Ca(CH,COO0),

Mg(CH,CO0), + (n —6) CH,COONH,
CH,COOK
Ht CH,COOH

KD |M&" 4 nCH.COONH, = KD | 6NH' +
K+ nCH,4 H, = 4

Sau d¢ cation NH: da h#p phy duge trao d8i ra bang cation K* (KCl 0,IN) :
KD] 6NH, + nKCl = KD] 6K” + 6NH, + (n —6)KCl

Lugng NH‘;L trao dfi nay dugc xdc dinh biAng chufn do bAng NaOH 0,IN vé6i su
¢6 mit cia focmalin (HCHO) :
4NH; + 6HCHO = (CH,)N, + 6H,0 + 4H"
(hecxametilentetramin)
Véi 4NH: sé giai phdng 4H'. Do viy dya vao lugng NaOH tiéu t6n ma tinh duge
lugng NH4+ hay lugng cation trao déi.
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- Trinh tu phan tich

10gam dit (qua rdy lmm) cho vao phéu
Mehlich da chufin bi sin (hinh 29).

Diing 100ml CH,COONH, IN (pH = 7)
chia 10 18n (10ml X 10 l4n) d€ bao hda Dung dich trao adi
ddt bang NH: . . _-

Iy )
TR

repprfod
1yth

v
»

Rida ddt 3 14n bing ruogu etylic At
(16ml x 3 ldn).
Dich trao d8i d€ x4c dinh thanh phdn Gidly loc + béng

thiy tinh
cation trao d8i (Ca?, Mg**, A**, K*, .)

néu cin thiét.

Chuy&n toan b6 phéu va d4t sang binh
dinh mde 250ml, réi dung 250ml KC1 0,IN
trao d6i (26ml x 10 l4n) lén thé€ tich d&n
250ml.

L4y 25ml dich trac déi nay + 10ml
focmalin 20% trung tinh + 5 giot phenol-
phtalein, r8i chufn bing NaOH 0,05N tiéu

chudn dén mau héng nhat (bén trong 1 . .
phat) Hinh 29 - Ph&u Mehlich dé trao doi ion

, Dich sau trao di

- Tinh két quad :
V.N.K
—w

CEC : dung tich trac déi cation (mgdl/100gdat)

v : th€ tich NaOH chufin d8 (ml)

N : néng d6 NaOH chu#in d6 (0,05N)
w : lugng ddt can (10g)
K

: hé s6 pha loang (% = 10).

Rit gon : E (mgdl/100gdAt)

CEC = 100

V.5

~ Hba chdt :

CH,COONH, 1IN : 77g CH,COONH, pha thanh 1 lit bing nuéc cit (dung
NH,OH hoac CH;COOH diéu chinh cho pH = 7).

KCI 0,1N : 7,5g KCl pha thanh 1 lit.

Focmalin 20% : pha tit focmalin thong dung (khoang 38%. Sau dc¢ trung hda
bing NaOH 0,05N v6i chi thi phenolphtalein,

Phenolphtalein 0,1% (pha trong rugu, c6n).
NaOH 0,05N tigu chufn.
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- Ghi chu :
Phuong phdp dung CH,COONH, dugc dung ph8 bién nhung phit hop nh&t v6i
d4t trung tinh vA khong cacbonat. N6 cng duge st dung & cée ddt chua nhe.
NH, cé thé bj git chat bdi cdc khodng sét 1 : 1 (kaolinit) vd min nén khd
thu lai duge. Do vy & dft nhiéu khosng sét, két quad ¢ th&€ thdp hon thuc t&.
Lugng ddt can c6 thé thay d6i phu thuéc dit. Thong thudng & dat thanh phén
co gidi nang cd th€ cAn 5 gam ddt + 5 gam cat sach (dd duge xu li bing H,SO,
dac) d€ ting cudng tée do loc.

CS thé€ lam chufin d0 trdng v&i focmalin (d6i chyng) d8 loai trd H* chua duge
trung hoa. K& qua xdc dinh mAu phai trit di lugng chuin d6 ndy (néu co).

§. Xac dinh th€ oxi héa - kint chia dat

Trong dung dijch d4t c6 chia nhiéu nguyén t6 c6 th€ thay d6i hda trj theo diéu
kién moi truong. Cdc phadn dng oxi hda - khit xAy ra khéng nging vad phdn anh
trang thai cua d4t. ,

Qua trinh oxi hda — khi c6 anh hudng 16n d&n cdc tinh chét d4t va trang thai cac
chdt dinh dudng. Trong didu kién kh manh cd thé hinh thanh cdc chdt déc hai
cho cay tréng. Trén thuc t& th& oxi hda - khit 12 mot y&u t6 quan trong vé phat
sinh hoc dAt.

- Nguyén Ui phuong phdp : Phan dng oxi héa - khi trong dft duge khai quat
bing phuong trinh sau :

(Chst oxi héa)'™ + ne = (chédt khﬁ)‘*(m'ﬂ)

BAn chfit ctia phdn dWng oxi hda - khi la sy thu, nhudng electron. Do vay cé thé
dung dién cuc d#c biét d€ do céc electron chuy&n ddi nay. Dién cuc nay duge goi la
dién cuc oxi héa - khir. Eo cia mdt s6 heé oxi héa — khit nhu sau :

E, cta mét s6 hé oxi hoa - khi :

He oxi hoa - Khat Phin (ng oxi héa - khit E,pH = 0 (mV) | EpH = 7 (mV)

0, - H,0 02 + 4H” + 4¢ F2H,0 +1230 +820

MnO, - Mn™* MnO, + 4H* + 2¢ =Mn?* + 2H,0 +1230 +430

Fe'* - Fe’* "Fe'* + ¢ =Fe* +710 +130

sol” - s SOI™ + 3H,0 + 6 =S¥ + 60N -610 -200
Li— H, 2H® + 2¢ ¥ H, 0,00 -414

Dién cyc tiéu chufn thudng dung la dién cuc calomen vi digén cyc hidro. Dién
cuc oxi héa thudng dung la dién cuc thuy tinh va dién eyc platin. Ti dién thé€
do duge (E,) doc trén mV k& (milivon k& vA dién cyc calomen khéng déi ta
tinh duge E, cda ddt.
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Dién th&€ (E) cta dién cuc calomen & cdc nhiét d6 khdc nhau.

Nhiét d¢ (°C) E (mV) Nhiét 4 (°C) E (mV) Nhiét 4o (°C) E (mV)
0 260 18 248 30 240
5 257 20 247 35 237
10 254 22 246 40 234
12 252 24 244 45 231
14 251 26 243 50 227
16 250 28 242 - -

- Trinh ty phdan tich :

Chufn bj dung dich xdc dinh : 20 gam dAt tuci mai 14y vé& khufy déu v6i
100m] nuéc c4t trong cBec (hoac binh réng miéng), r6i dat vdo gida may pH metre.

Chufn bi mday do : Véi ting mdy déu cd cach hudng dan st dung cu th& : Tuy
nhién thudng theo moét s8 buéc sau :
N6i may véo ngudn dién thich hop (v8i mdy ding dién xoay chiéu), hoac lip pin
(v6i may diung pin).
D€ may 8n dinh trong 5 — 10 phat. L&p dién cuc vao m4y. Hiéu chinh may va
dua vé cdc thong s8 cfin thi€t. Chon "mode® d€ do mV vdi cdc may phai lua chon.
Tién hanh do :

Nhing dién cuc ngép trong dung dich cfin do (théng thudng miat dudi cua dién
cuc céch mat 16p d4t khoang lem).

Pé kim (v6i mAy ding vonk&) 6n dinh, hodc 86 xudt hién (véi may doc bang sé)
8n dinh & quanh 1 gia tri nho dd. Ghi tri s8 doc duge.

Hién nay v6i cdc may do Eh, chl con chinh médy v& gid tri 0, s6 doc duge chinh
la gia tri Eh ctia dit (dugc bi€u thi bang mV).

Khi do xong dung nudc cAt rda sach dién cuc r8i dung gify loc thdm kho trudc
khi do miu khic.

Chuong 10
XAC DINH CAC CHAT HOA TAN TRONG NUGC CUA PAT

Cac chdt hda tan trong nufc clia dft bao gém cdc ch4t hitlu co va v8 co. Ching
cé th€ duge tdch chi&t mot cach dé dang bing nude cAt.

Viéc xdc dinh cdac ch4t hda tan trong nudc cla dit c6 ¥ nghia quan trong, dac
biét 12 cdc d4t min. Ching duge st dung trong vidc danh gid d4t va phan loai dit...

1. Chuén bj nudc chiét

Dung nudc c&t khong CO, d€ tach chiét cdc chdt hoa tan cia ddt. Ti 1¢ ddt, nude
st dung c¢6 khdac nhau, thudng dung 1a 1 : 5. Sau khi 14c déu v6i thdi gian x4c dinh
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dem loc. Cac d4t chua va trung tinh thi ¢ thé dung gidy loc thudng. Nhung déi véi
dét man, kiém thl phai ding phuong phdp loc chan khéong bing béng thdy tinh méi
bdo dam loc trong sudt (sau khi loc xong phai diung nuéc cét rita 4 ~ 5 14n cho hét

CO%~ va HCO; cdn lai trong béng thiy tinh). Dung dich loc ding d€ x4c dinh céc
chédt hoa tan. Théng thudng bao gém :

- Téng lugng mudi tan : thudng dung phuong phdp khéi lugng (s8y khé rdi can),
do 46 din dién, phuong phap ti trong ké&.

- Xic dinh cacbonat (CO%‘) va bicacbonat (HCO;) theo phuong phap chudn do
trung hoa.

- Xac dinh Cl" bang chudn d8 bing AgNO,.

- X4c dinh SO%’ bang phuong phdp trilon B, phuong phap khéi luong, phuong
phap dung baricromat.

- Xac dinh Ca®*, Mg?* bang trilon B,

- X4c dinh K', Na' bing quang k& ngon lja.

Ngodi ra tdy muc dich, ¢d th€ xdc dinh thém cdc chi tiéu cAn thi&t khac :
pHHZO, chit hitu co hoda tan..

Chiét rit céc chlt hoa tan trong dét : Can 100 gam d4t (dd qua rdy lmm), lac
3 phadt véi 300ml nubc cAt khéng chia 002 (cd tai litu dé nghi ldc 1 gi®). Né&u dat
chita CaSO, thi sau khi lic cd th€ d&€ yén 6 gid, cdc ddt khic dé€ yén trong 1 gid.
Sau d6 dem lgc, bdo dam dich loc phédi trong. Trudng hgp dich loc ¢6 mau (ma khéng
cdn xdc dinh chét hitu co hda tan) ldc ching véi than héat tinh réi loc lai.

- Ti l¢ d4t : nuéc chiét va thoi gian ldc cé thé thay d8i. Théng thudng, ddt chu
y&u 12 mubi clorua thi thdi gian ldc va ti 1& ddt : nuSe ¢S thé nhé hon. Trong khi
c6 mat nhiéu mudi sunphat thi ddi héi ti 16 d4t : nuc va thoi gian l4c nhiéu hon.

- Trong qua trinh lac d4t v8i nube, & cdc dAt ¢6 ham lugng mubi tan cao thi cdce
cation (thAm chi ca anion) trong dich chiét cd th€ trao d6i véi phic hé hdp phu. Vi
vay ion chiét rat cd th€ khéng hodn todn la ¢6 sdn trong dung dich dit. Tuy nhién
trong phéan tich dnh huéng nay thudng dugc bd qua.

2. Xac dinh téng lugng mudi tan trong nuéc
a) Phuong phiap khéi luong. Dich chigt d&t bing nubec c&t duge dem sdy khod
r6i can.
~ Trinh ty phan tich :
50ml dich loc trén cho vao cfc da bi€t khdi lugng (W)). Théng thudng khéi
lugng c6c khoéng qua 20g.

Chung khé trén néi cdch thay réi cho vao 2ml IH,0, 10 - 15%. Tiép tuc chung
khé, cho tiép 2ml H,0, 10 - 15%... Lap lai cho dén khi can c6 mau tréng (chat
htu co bi oxi hda hét).
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Sdy & 105°C dén kh6i luong khéng d6i (thudng tu 2 d&n 3 giv). LAy ra cho
vao binh hit £m cho ngu6i. Can khéi lugng céc va mudi (W,).
- Tinh két qud :
W,-W) .K

T8ng muéi tan (%) = W

. 100
Rit gon : Téng mu6i tan (%) = (W, - W) 10
Trong d6 : W, : khéi lugng cbe (g)

W, : khéi lugng céc + mubi tan (g)

50
W : lugng dat can (100g).

00
K : hé s6 pha loang (-5— = 10)

- Héa chét :
H,0, 10 - 15% : pha t¥ H,0, dic (30%).

b) Phuong phdp do d¢ dédn dién '

- Nguyén Ui phuong phép : D6 ddn dién cia dung dich ting 18n cing véi sy ting
néng d6 cta cdc mubi hoa tan. Ndi cach khdc, tri s6 nghich dido cia d6 din dién
nay giam d&n khi n6ng d6 cdc muéi tan tang lén. Dung mét thang dung dich chudn
da bi&t néng d6 mubi tan cua chiung d€ xac dinh nhiing tri s6 nghich dio d8 din
dién tuang Ung, ta sé cd d8 thi dudng thdng bi€u dién sy tuong quan trén. Dya vao
k&t qua do tri s6 nghich ddo d6 din dién cua dung dich chiét rat d4t, trén co s¢ dé
thi cia thang chuén cd th€ tinh duge ham lugng muéi tan.

- Trinh tu phan tich
10 gam d4t (qua rady 1 mm) ldc véi 50m] nuéc et trong 30 phidt, d&€ lang vai
gis (hoac qua dém).
Gan phin nudc vao c6c dé€ do, cAm dién cuc vao do va doc tri 88 do duge (sao
- cho mat dudi dién cyc cdch mat l6p ddt vai milimet d&n lem).

—- Xéy dung dd thi chudn. Hoda tan 9g NaCl vai lg Na,80, trong 1 lit dung dich
dugc néng d6 mubi la 1%. T¥ dung dich ndy pha lofing thanh d&y chufn cé néng
de 0,5 - 0,25 - 0,1 - 0,05 - 0,025 - 0,001%. Sau d6 dung mdy xdc dinh tri s8
nghich dido d6 din dién cia chdng. V& d8 thi (nén dung log ciia ching).

- Ghi chu :

+ Sy ¢6 mit cia cdc hat d4t sé aAnh hudng dén do din dién. Mot s6 tai lisu dé
nghi do d6 dan dién cua d4t & trang thai sét (khéong xac dinh trong dung dich). Su

thay d8i thanh phdn co gi6i c¢6 dnh hudng dén dién trd. Vi vay tri s6 do dugc céin
nhin véi hé s6 thuc nghig¢m.

Hiéu chinh dién tré theo thanh phAn co gidi bing hé s6 thuc nghiém nhu sau :
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Thanh phén co gidi r Heé s6 thyc nghiém ] _ Thanh phén co gidi He 36 thyc nghiem
D4t cat 1,45 D4t thit pha sét 1,60
D4t thijt 1,50 D4t s 1,72

+ Hau hé&t nulc tu nhién chia chi yfu cdc mubi bicacbonat va sunphat canxi,
magie ; méit lugng it hon cdc mu6i natri, kali va-cdc muéi clorua, nitrat. Théng
thudng, d¢ din dién 1000 micromhos tuong duong véi 10 mgdl/ lit, vd tuong dng
véi 0,70g muéi/lit (700 ppm). Trén co & ndy x4y dung méi quan hé gita gia tri do
v4i lugng mudi tan (gam/lit) cho nudc tyu nhién (xem phu luc 10) ¢6 ham lugng mudi
trung binh, nhung natri va clorua thép.

+ Nudc man chita chit y&u cdc mudi natri vA clorua ; mdt phéin bicacbonat, sunphat
canxi, magie va cdc mudi kali, mét lugng nhé nitrat. Véi nuéc man nay, d6 din dién
1000 micromhos sé& tuong duong véi 9,0 - 9,5 mgdlit, tuong dng véi 0,60g mubi
trong 1 lit (600ppm). Trén co sd ndy x4y dy¢ng méi quan hé gita tri s§ do 46 din
dién micromhos v6i ham lugng muéi (glit) cho nudc man chia nhiéu natri va clorua
(xem phu luc 10). ,

Qua céc nghién cdu cho thdy c6 thé xay dung méi quan hé gida tri ¢6 do d6 din
dién (millimhos) & 25°C véi néng d6 mudi trén co sd bang sau :

[ D¢ din di¢n 1 millimhos & 25°C tuong duong vdi
Loai mudi dugc chiét nit néng dd mudi tong s8
mili duong lugng gam (trong 1 lit) gam/lit
- Chui yéu la canxi va sunfat 12,5 0,85
~ Canxi, sunfat, natri, clorua, ... 10,0 0,64
- Chu yéu la natr va clorua 8,0 0,48

Cac gid tri nay chi cé d6 chinh xic tuong d6i, nhung ¢ th€ dugec 4p dung trong

_ tinh todn.

+ Truéc va trong qud trinh do mAu, cn ki€m tra va chinh mdy bing dung dich
KCI tidu chudn theo cdc gid tri & bang sau :

D6 dan dién cua dung dich KCl & cdc néng do va nhiét d6 khac nhau (micromhos)

Nhiet 48 (°C) 0,002N 0,005N 0,01N 0,05N
15 239 4‘ 58§ 1.147 5.404
20 266 651 1.278 6.024
25 293 720 1.413 6.656
30 321 792 1.552 7.300
35 351 867 1.695 7956

+ CJ th€ bi€u di€n k&t qud phan tich 4 dang don vi micromhos hoac millimhos
& 25°C hoac chuyén thanh mg/lit, tity yéu cdu sit dung k&t qua.
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3. Xic dijnh cacbonat (CO%‘) va bicacbonat (HCO3) trong nudc cia dat

~ Nguyeén li phuong phép @ Théng thudng néu pH cia dit (hoic cia nudce) khéng
vugt qud 8,4 thi khong ¢ mat CO§_. Song HCO; thi c6 th€ tén tai trong diéu kién
pH thdp hon.

C6 thé xdc dinh CO%‘ va HCO; trong dung dich blng phuong phép chudn do
trung hoa véi cdc chi thi mau riéng biét nhu ding axit chufn v6i chi thi mau la
phenolphtalein d€ chuyén cog‘ thanh HCO; (pH = 8,3) :

COi” + HY = HCO;
Sau d6 chudn ti€p HCO,; v6i chi thi 12 metyl da cam :
HCO, +H" = H,0 +CO, (pH = 3,8).
- Trinh tu phan tich :
25ml nuébe chiét ti ddt (hodac 50ml nude ty nhién, n&u xdc dinh trong nudéc) +

1 giot chi thi phenolphtalein. N&u khdng cé mau héng ching té khong cd CO%‘.

Né&u ¢ mau héng dung HCl 0,02N chufn 46 d6n mat mau (pH = 8§,3).

Cho vao dung dich nay 2 giot metyl da cam, dung dich ¢6 mau vang. Ding

HCl 0,02N chuén ti€p dé€n mau dé da cam (pH = 3,8).

- Tinh két qud :

V,.N.K

W

CO%™ (mgdl/100g dt) = 100

Rt gon : CO2™ (mgdl/100g dat) = V.0,4

COY™ (%) = CO™ (1mgd)/100g d4t) x 0,030

(V, - V,N.K

W . 100

HCO; (mgdl/100g d&t) =

HCO; (%) = HCO; (mgdl/100g da4t) x 0,061

V, : 86 ml HCI 0,02N chuéin d6 véi chl thj phenolphtalein
V, :s6 ml HCI 0,02N chufin d§ v6i metyl da cam
N : ndng 46 duong lugng ciua HCI (0,02N)
' 500
K : hé s6 pha loang (~2-5— = 20)

W : lugng d4t can (100g).
0,030 va 0,061 : 1 mgdl HCI tuong dng vdi 0,030g COg— hogce 0,061g HCO;.
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- Hoéa chét :
HC] 0,02N chuén.
Phenolphtalein 0,1% : 0,1g pha trong 100ml cén.
Metyl da cam 0,1% : 0,1g metyl da cam pha trong 100 ml cén,

4. Xac djnh anion clo (ClI") -~ Phudng phip Mohr

-~ Nguyén Ii phuong phdap : Xdc dinh Cl” trong dung dich dua trén nguyén M k&t
tda phén doan trong méi trudng trung tinh véi chat chi thi K,CrO, :

NaCl + AgNO, = AgCl } + NaNO,

(trdng)
K,CrO, + 2AgNO, = Ag,CrO, | + 2KNO,
(46 gach)

Nhy vdy mét lugng du nhé AgNO, sé két hgp v6i K,CrO, thanh két tha mau dé
gach cho phép xdc dinh di€m tudng duong khi chufn d6 CI” bing AgNO,.
- Trinh ty phan tich : ’

20g ddt l4c 5 phut v4i 100ml nubc cit. D€ yén 30 phdt — 1 gid r6i loc (dich loc
duc cd th€ cho vao mot ft tinh thé KNO, d&€ chéng duc).

L&y 25ml dich loc + 1ml K,CrO, 10% r6i chuin bing AgNO, 0,02N. Ldc ddu xuit
hién két tia AgCl mau trdng. Sau d6 chufin dén xuft hién két tia 46 gach Ag,CrO,.
~ Tinh két qua :

V.N.3545.K

—3
W .100.10

Cl” (%) =

Rut gon : Cl (%) = V.0,0142
V, N : th€ tich va néng 46 AgNO, ding chufn 40

100
K : hé s8 pha loang (55— = 4)

W : lugng d4t cAn (g).
- Héa char :
AgNO, 0,02N : 1,7g pha thanh 1000 ml.

Diing NaCl hoac KCl tiéu chuén chufn do lai.
K,CrO, 10% : 10g K,CrO, hoa trong 100 ml nudc c4t.

5. Xac dinh sunfat (SO3™) biing phuong phép dung baricromat
(theo Xlap)

- Nguyen li phuong phap : Trén co s BaSO, cd tich s6 tan nhé hon BaCrO,,
ding BaCrO, cho vao dung dich chda SO%‘, ching sé& diy CrOﬁ_ ra dang tu do.
Lugng CrOi_ duge gidi phéng nay chinh bing lugng SO%_ :
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SO~ + BaCrO, = BaSO, + CrOZ~

D€ xac dinh lugng CrO?™ duoc giai phong trong dung dich ngudi ta dung phuong

phap chudn d6 nguge : Cho CrOi_ ( ¢ tinh oxi hda) tdc dung véi mot lugng du
Fe** (¢6 tinh khir). Sau d6 dung KMnO, d&€ chuin lugng Fe?' du thia.

- Trinh tu phén tich :

+ 20 gam dAt l&c 5 phit véi 100ml nubc cAt, d€ y&n nda gid réi loc.

+ L&y 50ml! dich loc + 10 ml BaCrO, O,IN ldc déu 5 phiat. Them 10ml NH,OH
5%, lic d8u vai phat réi 18n thé tich (trong binh dinh midc 100ml) dé&n 100ml.
loc (dung dich c¢6 mau vang).

+ Ldy 50ml dich loc nay + 2ml H,SO, déc (d = 1,84) + 10m]l mudi Mohr 0,02N.
Lic déu réi chuin bang KMnO, 0,02N d&n xuit hién mau tim (V). Déng thoi 14y
10ml mudi Mohr chufn bing KMnO, 0,02N (V,).

’

~ Tinh két qud :

.N.K.32,02.1073
W

(Vy = Vl)

SOi™ (%) = . 100

Rut gon : SO;™ (%) = (V, — V;y . 0,0128

V, : s8§ m! KMnO, 0,02N chufn d6 méu

V, : 86 ml KMnO4 0,02N chuéin d6 10 m! muéi Mohr
N : néng d6 KMnO, (0,02N)

32,02 1a 1/3 lugng ion SOZ~

W : lugng ddt can (20g)

100
K : he s6 pha lodng (?5— = 4).

- Hba chdt :

BaCrO, 0,IN : 12,6g BaCrO, cho vac binh dinh mde 1000ml, cho vao 50ml
HCl dgc (d = 1,19) l4c déu réi dinh mudc dén vach biAng nuéc cat (ddo déu
cho tan).

KMnO, 0,02N : pha loang 5 18n tit KMnO4 0,IN chuén.

Muéi Mohr 0,02N : cho 8g FeSO,.(NH,),S0,.6H,0 vao binh dinh mic 1000 ml.
Hoa tan bing khodng 500m! nuéec c4t, cho vio 20 ml H,50, dac réi 1én th€ tich
dén 1000ml bing nudc clt (néu duc cén loc hodac dé€ l&ng cdn).

NH,OH 5% = 215,4ml NH,OH dac (25%) pha v6i nuéc c4t thanh 1 lit.
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- Ghi cht :
Phuong phdp ndy khong ding BaCrO, dang két tia ma dung & dang dung dijch
dé tang t6c d6 phan dUng véi SOﬁ—A

BaSO, két tia t6t nhdt & do axit khodng 0,05N. Tuy nhién thdi gian d& két tua
co tai litu d& nghi d€ yén tu 30 phit va ¢d thé d€ qua dém.

6. Xéc dinh t6ng canxi, magie hda tan trong nudc cia dit

- Nguyén Ii phuong phap : o] pH = 10, EDTA (Etylenediaminetetraacetic axit)
tao thanh phic bén ving vai Ca® va Mg?*. Phic chét nay hoa tan trong nudc va
xiy ra t6t nh&t & 60°C. Do vay c6é th€ ding EDTA chuin d& xsc dinh Ca?, Mg®'
trong dung dich v6i chi thi mau 12 eriocrom xanh den B(Eriocrome blue-black B)
ho#sc eriocrom den T (Eriocrome black T).

- Tvinh ty phan tich :

L&y 20ml dich chi&t d4t (ti 18 ddt : nudc thudng 12 1 : 5) cho vdo binh tam
gide + vai tinh thé€ hidroxylamin hidroclorid (NH2OH - HCY) (ho#c thay bing axit
ascobic), + 1ml kali xianua 2%, + lml kali ferroxianua 2% + 5ml dung dich dém
etanolamin.

Dun ndng 60° réi cho vao 0,2ml eriocrom xanh den B réi chu#n bing EDTA
0,02N d&n mau xanh lam.
- Tinh két qud :
V.N.K
w
V, N : thé& tich va néng 46 EDTA chuin mdu
K : hé s8 pha loang. -
W : lugng ddt can.
-. Héa chét :

Ca?* + Mg** (mgdl/100gd) = . 100

Hidroxylamin hidroclorid hodc axit ascobic tinh thé,

Kali xianua 2%.

Kali ferroxianua 2% : pha di ding trong vai ngay.

Dung dich dém etanolamin cé chtia phic chdt EDTA - Mg :

Hba tan 125 ml HCl dic dén 500ml. Cho vao 310 ml etanolamin
(2 - hidroxyetylamin, 0,508g).

Chuén d6 50mi MgCl, 0,02N bing EDTA 0,02N theo th€ tich EDTA tiéu t6n
(V ml). Chufin bi phic EDTA - Mg bing viéc thém 2Vml EDTA véi 100ml
MgCl, 0,02N.

Tron déu hén hop phdc chdt EDTA - Mg véi dung dich etanolamin hidroclorit
tren r6i 18n thé& tich 1000ml.
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EDTA 0,02N : hoa tan 3,7225g EDTA (Na,H,C ,H ,O;N, . 2H,0) da sdy kho
4 80°C 2 gio trong nubc cit dén 1000 ml. '

Eriocrom xanh den B : 0,5g trong 100ml ethanol.

MgCl, 0,02N : 2,1g MgCl, . 6H,0 hda tan trong 1 lit. Néng dé ciua né dugc
dung EDTA 0,02N chufn lai.

Ghi chi

+ Trong dich chiét ¢6 m#it nhiéu ion kim loai khdc cd th€ gAy Anh hudng dén
phép chuén dé nhu Zn?* , Mn?* , Cu®*, Fe*,.. Théng thudng Zn>* va Mn>* ciing
tao phétc véi EDTA sé lam tang k&t qua xdc dinh Ca, Mg ; Mn** va Fe*' ¢6 anh
hudng dén su d6i mau cta chi thi mau ; Cu®* ¢6 th€ tao phdc bén viing mau d
v6i EDTA, do vay c8n phai loai trdt ching khi chuin 46 Ca, Mg bing EDTA.
Hidroxylamin (ho#c axit ascobic) ¢6 th& khit sAt, mangan ; kali xianua s& tao phic
bén ving véi Cu, Zn va Fe?* ; kali ferroxianua s& k&t tda magan duéi dang
manganferroxianua.

+ Mau chi thi chuyén sang mau xanh r6 rét khi cé m#t nhidu Mg?*. Vi vay 1
lugng nhé EDTA - Mg cho thém vao (dudc pha ngay trong dung dich dém) la co
tdc dung tdng cudng d0 mau & di€ém tuong duong, nhét 13 khi dich chiét it Mg2+.

+ Dung dich dém c6 th€ sit dung 12 NH,OH + NH,Cl (xem xac dinh Ca, Mg
trao d8i trong dit - chuong 9.6). Nhung dém etanolamin khoéng cd miii nhu dém
améni clorua.

+ Chi thi mau eriocrom xanh den B cé thé dugc thay thé& bing eriocrom den
T. Song eriocrom xanh den B bé&n viing hon va diung duge & dang dung dich. Trong
khi eriocrom den T dugc diung & dang rdn méi cho mau 16 rét.

+ Ca?* | Mg?* cing c6 th€ duge xac dinh bAng hép thu nguyén ti.

7. Xac dinh kali hoa tan trong nudc bing quang k&€ ngon lia

- Nguyén Ii phuong phdp : Hién nay phuong phdp xdc dinh kali ph8 bién la
ding quang k& ngon lia, dua trén co sd kali bi d6t s8 phat dnh sidng mau tim dac
trung tdong #ng ving dnh sdng cd budc sdng 767 nm. DE do cudng 46 sdng phit
ra, dung kinh loc mau dé c¢6 buéc sdng tuong dng (khodng 760 nm).

Thong thudng nudc chiét ti ddt ¢ bAm lugng kali khéng cao (hdu hét nhd hon
1 mgdiNit). Trit d&t man ven bi€n c6 kali hda tan cao. N6ng d6 thich hop d€ xac
dinh bing quang k& ngon lita 13 khodng 0 - 1,0 mgdl/it.

Sy ¢d mat cua cdc cation trong dung dich ¢6 a4nh hudéng khéng l6n dén viéc do
kali bAng quang k& ngon lla. Riéng natri cé adnh hudng 16n hon nén cdn han ché&
anh hudng nay khi Na* c6 mat nhiéu trong dung dich, bing cich ding cdc dung
dich chuén kali ¢ chda lugng Na' tuong ung v6i dung dich mdu.

- Trinh ty phan tich :
Chugn bi dich chiét rdt nhu phdn 1 chuong 10.
Chufin bj quang k& ngon lia, diéu chinh mdy theo thang chufn kali.
Do mdiuy, tri s6 do miu ndm trong gidéi han cla thang chufn la t6t nh4t.
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- Héa chét

Dung dich KCl 0,6N chufn : 1,864g KCl khé hda thanh 500ml. Pha loang thanh
day chuén cd néng d6 0,1 - 0,2 ~ 0,3 — 0,4 - 0,5 mgdl/lit (pha 2, 4, 6, 8, 10 ml
KCl 0,05N dén 1000m! trong méi binh).

Dung dich KCl 0,05N : pha loang 10 lin dung dijch KCl 0,5N bing nudc cit.

- Ghi chu
+ Kali cd th€ duge xdc dinh bidng hfp thu nguyén ti.

+ D€ han ch€ anh hudng cda cdc cation khac cin tao dugec dung dich chudn
¢d thanh phan tuong ty nhu dung dich mAu. Tuy nhién didu nay khod thuc hién.
Théng thudng ngudi ta chi ¥ nhiéu d&n anh hudng cia Na* . Do vay véi dat
man co th€ pha thang chudn kali ¢6 cho thém NaCl vdi ndng 46 50 ml NaCl
1,0N trong 1 lit dung dich KCl ¢6 néng d8 0,1 - 0,2 - 0,3 - 0,4 - 0,5 mgdl K*/lit
6 trén (NaCl 1,0N : 29,2g NaCl pha trong 500ml nudc c4t).

8. Xac dinh natri hoa tan trong nudc bing quang ké ngon hia

- Npguyén Ui phuong phdp : Cing nhu kali, natri thudng duge xac dinh biang
quang k& ngon lda do natri c¢é khd nang phat dnh sdng vang dubi tdc dung clia ngon
lita d6t, tuong ¥ng ving anh sdng cé bubc séng 589,6 nm. Cudng d6 snh sing ti &
vdi néng d6 Na' trong dung dich.

So véi kali, anh hudng cila cdc cation khdc la 16n honp, dac bigt 12 Ca®* va K*.

Do vay céin phai loai trii ching, bing cdch pha cdc dﬁng dich chufin c6 thanh phén
tuong tuy.

Néng d6 thich hop xdc dinh Na' bing quang k& ngon lita 1a tit 0 - 1,0 mgdlit
dung dich. VI & néng do cao su phu thuéc giita cwdng d6 phat sing va néng d¢ Na*

khéng cdn 1a dudng thing nia.

- Trinh ty phén tich : Xem phén xdc dinh kali hoa tan.

- Héa chét :

NaCl 0,05N tiéu chufin : 1,4612g NaCl khé hoa tan trong nuéc cdt vd dinh mue
dén 1000 ml. T¥ dung dich nay 14y 2 — 4 - 6 - 8 - 10 ml pha thanh 1000 ml dugc
thang chufén ¢é néng d¢ tuong dng la 0,1 ~ 0,2 - 0,3 - 0,4 -~ 0,5 mgdINa*/lit.

- Ghi chu :

+ Trong cic cation anh hudng dén viéc do Na' dang chd y nhét 1a Ca®* va K.

D& loai trit Anh hudng nay cdn pha dung dich chufin c6 néng dé cdc cation tuong
ung. Thudng pha véo day thang chufn trén lugng CaSO, tuong dng 30 mgdl/lit.

+ Khi do c6 th€ do dbng thai K* va Na* qua 2 hé théng kinh loc mau va déng
hé chi s6 do khic nhau.
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9. Panh gia 45 chinh x&c va sit dung két qua phan tich cic chit hoa
tan trong nudc cba dat

Thanh phfn va 88 lugng cdc chdt hda tan trong nudc pbdn &nh tinh chédt cua
dung dich d4t. Nghién ctu ching cé y nghla rAt 16n d6i véi dinh dudng cay tréng
va cdi tao dft ndi chung. Thong thudng mbi chft hda tan trong nuéc déu la thé
hiér moét mit tinh chdt dinh dudng ctia dft. Nhung trén thuc t€ thudng chi y dén
viée xdc dinh ham lugng muébi tan, vl ching lién quan tryc tiép dén ddi séng cay
tréng va dugc st dung nhu 1 chi tiéu phan loai dat.

Dénh gié do chinh xdc cua két qud xdc dinh : D€ danh gia d6 chinh xdc cua
cdc phép phan tich cén dya vao phan tich t8ng 86 va phan tich cdc thanh phén riéng

ré. Théng thudng, d€ bio dAm d8 chinh xdc phai 1am lap lai 2 d&n 3 lan. D& chinh
xac phéAn tich phai bic ddm nhu sau :

- Sai s6 gitta 2 14n phan tich :

Téng luong muébi tan (%) Sai 38 chénh léch gita 2 14n x4c dinh (%)
< 0,05 . 15~ 20
0,056 - 0,2 10 - 15
0,2 - 0,5 5-10
> 0,5 <5

~ Sai 88 cho phép gita t6ng Iugng musbi tan véi t8ng lugng ion tan (bing xdc
dinh riéng r8) :

Téng lugng mubi (%) Sai g4 cho phép (%)
< 0,05 25 dén + 20
00,5 - 0,2 20 d&n + 15
0,2 -0,5 15 dén + 10
> 0,5 10 d&n + 5

~ Sai s8 chénh léch gita 2 )8n x4c dinh cac loai ion :

Ham lugng ion (mgdl/100 g d4t) Sai 88 chénh lech cho phép (%)
< 0,5 10 - 15
1-5 §-10
>5 < b

10. S\t dung két qua phan tich d€ phan loai dit

Trén co sd t8ng luogng mudbi tan, Cl° va SOi_ trong dit ¢ thé phén loai d4t theo

d6 mian. CS nhidu cdich phan chia khdc nhau theo titng tdc gid, tung nudc. Sau day
xin gioi thieu mét 86 cach phan chia d6 man cla ddt nhu sau :
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- Theo Chiupunnu :

bat Ham lugng muébi (%)
Dat khéng mén < 0,3
D4t man it 03-0,6
D4t man trung binh 0,6 - 1,0
Dét man 1,0 - 20
D4t rit man 2,0 - 3,0
DAt Solontrat > 3,0

— Phan loai theo Ts6sin, dua vao Cl, SO:‘;_

D4t Ham luong Cl (%) Ham lugng SOZ_ (%) Hén hgp CI, 503_ (%)
Min it 02 - 06 1,0-13 0,4(0,6) - 0,8(0,9)
Man trung binh 0,6 - 1,0 13- 1,7 0,8(0,9) — 1,2(1,3)
Min 1-2 1,7 - 2,7 1.2(1.3) - 2,2(2,3)
R4t man 2-3 22,7 - 37 2,2(2,3) - 3.2(3.3)
Solontrat >3 > 3,7 >33

- Phan loai ddt dva vao tl s§ ClI, SO3~

Ti s6 CI'/SO5~ Loai dét
>4 man clorua
4 -1 man clo - sunphat
1-05 maéan sunphat - clo
< 0,5 man sunphat
Chuong 11

XAC DINH CAC NGUYEN TO VI LUONG TRONG DAT

Trong dinh dudng cua thuc vat va vi sinh vAt, ngoAi cdac nguyén t8 nitg, photpho
va kali, cdc nguyén t8 vi lugng nhu bo, mangan, d6ng, kém, coban, molipden... cd y
nghia 16n. Mét lugng nhéd cla cac nguyén t6 nay cdn thi€t cho nhiéu qud trinh sinh
hoc xdy ra trong ciac co thé€ thuc vat va dong vat. Ngubn cung c8p chi yé&u cdc
nguyén t6 vi lugng trong ddt 1a cac d4 tao thanh d4t. Trong qud trinh tao thanh
d4t va hoat dong sbng cua thuc vat vi dong vAt xay ra qud trinh phan bd lai céc
nguyén t6 vi lugng theo phlu dién d4t.
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Ham lugng cac nguyén t6 vi lugng trong cic loai ddt khéng vuot qui 107%%, tri
mangan ham lugng cia nd trong mdt s§ trudng hop, vi du nhu trong cdc thanh tao
mdi cia mangan - sAt doi khi dugc tinh dén phén tram.

Tuy nhién mangan vin dugc x&p vao cdc nguydn t6 vi lugng khi tinh d&n ham
lugng thép cia nd trong cac co thé€ s6ng va.vai trd sinh hda to 1é6n clia nd trong
doi sdng dong, thuc vat,

Khi nghién ciu ham lugng cdc nguyén t8 vi lugng trong 44t ngudi ta thudng xde
dinh ham lugng t8ng s6 vA ham lugng cé thé st dung duge d6i v6i dinh dudng cia
thuc vat nhu thudng duge goi la dang di ddng clia cic nguyén t6 vi lugng.

- Chon phuong phdp xdc dinh, chudn bi dét va cdc thuée thu

Khi ti€n hanh nghién cdu ham lugng cdc dang khéc nhau cia cdc nguyén t8 vi
lugng céin lua chon cac phuong phiap xdc dinh chdng, phuong phdp phai dAm béo
duge dé chinh xdc, dé nhay va d6 chon loc.

Chi c6 thé xdc dinh mot lugng nhé cde chdt bAng cdc phuong phdp cé 36 nhay cao.
Tuy nhién cic phuong phdp cd d6 nhay cao thudng ¢ d¢ chinh xdc thép, vi du nhu
phuong phdp khéi lugng 6 sai 6 tuong d6i tinh theo phén tram < 0,01%, phuong
phap tric quang 12 2 - 3%, phuong phdp cuc ph8 dong khuéch tdn 12 5 - 10%.

Méu d4t duge nghién trong c6i ma n#o va ry qua riy lam bing sgi capron va
khung ray lam tu cdc vat liéu hitu co.

Nugce ding trong phAn tich 1a nuée cdt duge cit lai hay cho di qua nhya trao d8i
ion. Thudng sit dung nudc cit hai l&n.

C4c axit vA amoniac cing dugc tinh ch€ bang cdch cdt hay si dung thude thu
loai dgc biét tinh khi€t. Cdc thufic thi khac duge tinh ché theo mé td trong phuong
phap xac dinh ctia ting nguyén t6. Cdc thuSc thd thudng bi bin nguyén té kém wi
th& khi xdc dinh nguyén t6 nay cfn phai tién hanh thi nghiém kiém tra sy cd mit
cia né trong cdc thudc thi si dung.

Thanh phéin clia thiy tinh d€ ch& tao cdc dung cu thi nghiém cing cdn phai duge
luu tam, dac bist khi xac dinh bo.

Nhitng héa chft dung d€ pha dung dich chufn nén ké&t tinh lai. Thudng hay pha
hai loai dung dich chufn : dung dich chufn gfc va dung dich chufn s& dung. Dung
dich chufn g6c thudng dugc pha véi ham lugng 0,1 mg nguyén t8 trong 1 ml ; cin
nhitng lugng cén véi ham lugng nguyén t6 nhu vAy cho phép ching ta c6 thé tranh
duge sai s8. Dung dich chudn si dung dugc chufn bi bing cdch pha loing dung dich
chuén gdc. Khi pha lodng 10 l4n ta duge dung dich chda 0,01 mg bay 10 xg/ml. Khi
pha loang 100 14n nhan duge dung dich ¢6 ham lugng 0,001 mg hay 1 ug/ml. Vi
nhiing dung dich qu4d loing khéng bén nén ngudi ta chl chufn bi cic dung dich nay
trong ngdy ti€n hanh phan tich va chl giit trong ngay do.

~ Tinh két qud xéc dinh cac nguyén t6 vi lugng

Két qua xic dinh cdc nguyén t8 vi luong trong dit duge bi€u thi bing mg trong
lkg d4t (mg/kg) hoac bi€u thi bing ppm (parts per million) nghia 14 mét phdn moét
triéu tuong dng véi 107%%.
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- Xdc dink dang di déng cia cdc nguyén t6 vi luong

Nhing hop chdt cua cic nguyén t8 vi lugng dé dang chuy€n vao trong cdac dung
dich chigt rat khéac nhau duge goi 1a dang di ‘dfng cla cdc nguyén t8 vi luong.

Nhing hop chit hda tan trong nude, nhiing dang trao d8i va nhitng hgp chdt hoa
tan trong cic axit ¢é néng d6 thédp cling nhu trong cdc dung dich dém déu duge x&p
vao cac hogp chdt di déng. Cac dung dich dung d€ chigt rat cde hgp chdt di dong
hién cé rdt nhiéu, thudng la cac dung dich axit vad cdc dung dich dém. Cic dung
dich nay khic nhau vé lyc tdc dung cia ching d6i véi dft va mot sé trudng hop
dung djch chiét rdt duge sit dung nhu ]a mdt thube thit nhédm r8i xdc djnh mét s8
nguyén t8 vi lugng quan trong & trong dé. Trong mot s6 phuong phdp khdc d€ chiét
rit ting nguyén t6 vi higng, ngudi ta si dung nhilng thubc thi khic nhau.

Su lga chon mdt dung dich chiét rit thich hgp d€ chiét rat nguyén t6 vi lugng
di déng trong dit dugc dinh gisd bing cdch so sanh nhitng s§ liéu phdn tich nhén
duge véi cdc k&t qua cta cac thi nghiém ngoai dng cd st dung cde phén vi lugng
& cdc cdy tréng va trong nhitng diéu kién thd phuong khdng gi6ng nhau ; tit dg giai
thich v&8 mitc dd dAm bao cia d&t vé cdc nguyén t8 vi lugng d6i véi dinh dudng cia
thyc vat.

Da ¢d nhiéu nghién cdu cdng phu d€ chon lta, so sanh cde dung dich chi&t rat
nhém va cac dung dich chiét rit riéng biét cac nguyén t8§ vi lugng. Cdc dung dich
chiét rat nhém thudng duge dé cap dén 13 :

Dung dich axetat - lactat theo phuong phdp Egner — Rim - Doming (phudng
phéap AL).

Dung dich HCl 1IN (phuong phdp Rinhkis).

Dung dich EDTA 0,01M + dung djch dém amoni axetat pH = 4,7 (amoni azetat
0,5N va axit axetic 0,6N).

Dung dich dém oxalat (phuong phap Grigg).

Dung dich dém amoni axetat pH = 4,8 theo phuong phdp cia Krupski -
Alecxandrova (dung cho ddt cachonat vA trung tinh).

Dung dich Baron pH = 4 (g6m amoni axetat, amoni sunfat va axit axetic).
V6i tiing nguyén td, si dung cdc dung dich chiét rit riéng sau day :

B : nudc clt néng (theo Berger va Truog)

Cu : HNO, 0,43 N (theo Vesterhoff) ; HC! IN (theo Rinhkis)

Mp : H,80, 0,1 N (theo Dobritxcaia) ; dung dich sunfat (theo Schachtschabel)

Zn : KCl IN (theo Rinhkis) ; EDTA + (NH,),CO, (theo Trierveiler va Lindsay) ;
HC! 0,IN (theo Zommer)

Mo : dung dich dém oxalat pH = 3,3 (theo Grigg).

Tit céc k&t qua phén tich d4t, phAn tich cay trong céc thi nghiém trong chau va
ngoai déng, nhidu nha nghién cdu d& rit ra nhan xét :
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Dung dich chiét nit cd do axit cing manh thi lugng cdc nguyén t6 vi lugng dugc
chiét rit ra cang 16n. Lugng cdc nguyén t8 vi lugng duge chi&t nit ra bing HCl IN la
16n nhat.

BaLan, Cong hda Sec gt duyng HCI IN lam dung dich chiét rit nhém d€ xdc dinh
kém, déng, mangan ; Lién X8 (ci) ding dung dijch d8m amoni axetat (pH = 4,8)
lam dung dich chi& rdt nhém d& xdc dinh mangan, d6ng, kém va coban trong d4t
trung tinh va dit cacbonat (ham lugng cacbonat khéng qud 10%).

O Lién X6 (ci) su dung phd bi€n hé théng dung dich chi&t rit do 1.V.Peive va
G.1.Rinhkis dua ra d€ x4c dinh dang di dong cla cdc nguyén t6 vi luong d6i voi dit
khéng phai cacbonnat. )

Trong hé théng nay d€ chiét rdt mbi nguyén t6 vi lugng ngudi ta s dung nhing
thuGe thi riéng. Phuong phdp nay da duge phdng thl nghiém hda hoc d4t Hoc vién
th8 nhudng mang tén V.V. Docutsaev cai ti€n. Tl 18 gita ddt va dung dich chi&ét rit
1A 1 10, lac 1 gis.

1. Xdc dinh bo di djng ,

DE chiét rit bo di déng ti ddt ngudi ta thudng xi i d4t bAng nudc sbi. Phuong
phap nay d3 dugc Berger va Truog dua ra nam 1939. Hién nay phuong phip da dugc
cai tién vé ti 1& giita d&t, nudc va thdi gian dun séi.

Chiét bo di déng tir dét : Can 20 - 50g dit kho khong khi da ray qua ray 1 mm
cho vac binh lam ti thach anh hay td thuy tinh khéng bo. Thém nuéc cit véi lugng
g4p hal lugng d4t cAn theo ti 1&é 1 : 2 (d&i véi d4t than ban 1 : 10). Dun néng binh
dén sb8i va gitt s6i 10 phut. Binh dun phai ed sinh han, n€u khdong c¢d thé thay bing
moét &ng thdy tinh dai 25 — 30 cm lam t¥ thiy tinh khéng bo, cdm vao ndt lie. Loc
dung dich ndng qua gidy loc khong tan. Ly 20 - 40 ml (tuy thuéc vao ham lugng
bo) dung dich loc trong cho vao bat thach anh hay bat platin, thém vac 1 ml dung
dich NaOH hay KOH 1N r8i chung dung dich trén b&p cdch thiy d&n kho. Nung
phén kh6 nay trong 15 nung tai nhiét 46 450 — 500°C d&n khi pha huy hoan toan
chit hitu cd va nitrat (1-2 gi¥). Sau dd ¢6 th€ dung phuong phdp carmin hay phuong
phdp quinalizarin d€ xac dinh bo.

a) Xdc dinh bo di doéng bang phuong phip carmin. Hoda tan phdn khé sau khi
nung trong 5 - 10ml dung dich H,SO, 0,5N, nghién cfn than bing mét que thuy
tinh khé lam t¥ thdy tinh khéng bo. Loc dung dich qua gify loc khéng tan, hing
dung dich loc.

Dung pipet hit 14y 1ml cho vao 6ng nghiém ndt nhdm, thém chinh xdc 9ml
dung dich carmin 0,005% trong H,SO, (d = 1,84), nit 6ng nghiém, lic déu va gid
yén 12 - 18 gig, sau dé do mAt d6 quang trong cuvet day 3 cm, déy cuvet bing
nip thay tinh.

Ké&t qua phan tich duge tinh theo dudng chufn ho#c bing phuong phéap tinh.

Cén' chd y la dung dich ph&n tich va dung dich chufn dugc 14y ciung bing mot
pipet.
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- Héa chét :

+ H,SO, dac loai tinh khi&t dic biét hay tinh khi6t héa hoc. Néng do duge xdc
dinh bing ti trong ké€.

Kiém tra xem ¢6 NO, trong axit nay bang cdch rét 9ml nuéc clt vao trongbﬁng

nghiém sach, khé, sau dé rét vao 1 ml H,80, dac, lac déu. Sau khi ngudi, thém tit
tl, doc theo thanh &ng 5m! dung dich diphenylamin trong H,S0, dac vao trong éng
nghiém. N&u cd nitrat, trén ranh gi6i giita hai chdt long xufit hién mot ving hodac
mét vong mau xanh nuée bién.

Axit bi bin NO; va nhitng axit c6 mau nhat ciing khong nén ding d€ xac dinh

bo. D€ x4c dinh bo t6t nh&t 1a st dung loai dic biét tinh khiét, cd th€ s dung loai
tinh khi&t hdéa hoc di thit truéc khong céd NO; va bo.

+ Dung dich carmin 0,005% trong H2804 dac. C8n phai thd trudc chdt lugng
carmin : cho dung dich axit boric vdc 6ng nghiém r6i thém vao mét lugng vita phai
dung dich carmin trong axit sunfuric dic. Thém dung dich carmin cfn phai &8 lugng
téi thigu. ,

Né&u dung dich axit boric ¢ mau xanh nuéc bi€n thi carmin cd thé st dung dugc.

Sau khi ki€m tra, can trén can phan tich 50 mg carmin cho vao binh dinh mdc
1 lit, thém 500 - 600 ml H,SO, dac (d = 1,84) khufly déu dung dich cho d&n khi
hoa tan hoan todn (t6t nhdt 1a d€ qua dém), sau dé thém H,SO, dac d&n vach maic.
Day binh va 1at nguge binh mot vai 14n d& dung dich trd nén d6ng nhdt.

Dung dich carmin dyng trong lo nit nhdm d€ & chd t6i. Dung dich cé mau do,
néu dung dich ¢é mau khide, khéng thuan lgi d€ dinh higng bo.

+ Axit boric : H3BO,

D& x4y dung dudng chudn cén phai dung H,BO, k&t tinh lai 2 14n,

D6 tan cta axit boric tai 0°C 1a 2g trong 100 ml nuéc cft, tai 20°C 1a 5g va tai
100°C 1a 40g. Can 10 - 12g axit boric, hoa tan khi dun néng va khudy lién tuc
trong 100 ml nudc cft. Dun dung dich dé&n s6i, loc dung dich néng qua gidy loc bang
trang, hing dung dich loc vao trong binh réng 1am ti thuy tinh khéng bo. Lam lanh
binh bing vdi nuéc hozc nubc di.

Dung phéu Busner loc H,BO, qua gifly loc bang tring, ria axit nay 3 - 4 lédn
bing nhing luong nhd nudc c4t lanh.

Liy H,BO,, lam khé & ngoai khong khi, trén t& gify loc, diy bing mot t& gidy
loc khde, cung loai.

Chuyén két tia vio trong cfc cAn rong ddy, khong dy ndp clc cAn rbi dit cée

véo trong binh hdt £m c6 chia H,SO, dic dén khéi lugng khéng dédi. Axit boric két
tinh lai duge git trong cfc cdn ddy nép va d€ trong binh hit Sm.

+ Dung dich chuén g6c : Can 0,2858g axit boric da két tinh lai trén can phan
tich sau d6 chuyén lugng cAn vao binh dinh mitc 500 ml ndit nhdm. Hda tan bing
H,SO, 0,5N sau d¢ dinrh mdc dén vach mdc cing bling chinh dung dich axit nay.
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DPay nit va lat nguge binh vai 14n d€ tron déu dung dich. Ta duge dung dich chuén
g8c ¢6 ham lugng bo la 0,1 mg/ml.

+ Dung dich chuén si dung : Dung H,S80, 0,5N pha loing dung dich chuin gdc
lén 10 ldn ta dugc dung dich chuén s dung c6 ham lugng bo 1a 0,01 mg/ml.

- Thang chudn : Dung 2 micro buret ¢ th€ tich 1 hodc 2 ml, mét dung dung
dich chuéin st dung, mét dyng H,80, 0,5N. Ldy cic thé tich dung dich chufn su
dung : 0,00 ; 0,05 ; 0,10 ; 0,20 ; 0,40 ; 0,60 ; 0,80 ; 1,00 ml cho vao 8ng nghiém
sach, khé lam t@ thay tinh khéng bo hodc lam tit thach anh ; sau dd thém céc thé
tich H,S0, 0,5N vao d€ thé tich dung dich trong méi 6ng ding bing 1 ml. Lic déu
t8i them vao méi 6ng nghiém chinh x4c 9ml dung dich carmin 0,005%. Liec déu va
gilt yén 24 gis d€ mau 6n dinh hoadn toan, ta dugc thang mau chuén.

+ H,50, 0,5N : ldy 14ml H,80, dgc hoa tan trong H,O, thém ddn nuéc dén 1 lit.

b) Xéc dinh bo theo phuong phép quinalizarin

- Nguyén li phuong phép : Phuong phdp dya trén sy thay d6i mau tim cuaa
quinalizarin (1, 2, 5, 8 — tetra oxianthraquinon) trong méi truong H,50, dic sang
mau xanh nuéc bién khi ¢6 mat bo. Khi ¢ méat bo, quinalizarin s& tao thinh moét
hgp chdt ndi phic. D6 nhay cia quinalizarin cao hon so v6i carmin vi hé s6 hdp thu
phan td cao hon (¢ = 7000 tai budc sdng 615nm).

Vi mau cia hop ch&t phdc boquinalizarin chi tuan theo dinh luat Bia khi ham
Iugng bo khdng vugt qua 1 ug/ml nén trong dudng chuédn cing chi x4y dyng v4i ham
lugng bo tt 0 - 1 ug/ml

- Trinh ty phén tich. L&y 1 ml dung dich phan tich cho vao 6ng nghiém hay éng
try lam tit thuy tinh khong bo hodc lam td thach anh cd th€ tich 1a 20 - 25ml.

Tay thu6c vao néng d6 axit si dyng, dung buret thém 19,0 — 22,0 ml dung dich
quinalizarin trong axit sunfuric. DAy nit 6ng nghiém, lac déu dung dich va gid yén
12 - 18 gis d€ cho mau &n dinh hoan todn sau dd do mau trén mdy trong cuvet
3cm, ding miéng thiy tinh d€ day cuvet.

Dung dich so sdnh la dung dich khéng.
- Héa chdt :
H,S0, 93,56 - 95,60% loai dac biet tinh khi&t hoac tinh khi&t hdéa hoc.

Dung dich quinalizarin trong axit sunfuric : hda tan 10 ~ 20 mg quinalizarin trong
1 1it H,80, dic. ’

Vi ring s6 mililit dung dich nay thém vao méu phu thudéc vao ham lugng phén
tram H,SO, nén cfin phai xdc dinh bam lugng cia nd.

Dia caAn phan tich bén trdi dat cdc cAn hodc binh tam gidc c¢d nit nhdm dung
tich 100 ml ; dia can bén phai dat qua cAn 2g. Ding pipet ¢6 qua bdp bing cao su
thém c&n than H,SO, déc vao cGc cAn hodc binh tam gidc cho d&n khi can thing
bang.

152



Day c8c can hodc binh tam gide va xdc dinh chinh x4c lugng H,SO, da ldy. Khi
cho axit vio cén chid y khong cho axit roi ra dia cAn hay rdi ra phia ngodi c6c can
hay binh tam giac.

Chuyén toan bd lugng axit d& cn vdo binh dinh mudc 500ml trong dd dd cé sdn
100 - 200 ml nu6e cdt. Ria cdn thén c8c cdn, hay binh tam gide mét vai 14n bing
nuéc d€ chuyén hét axit sang binh dinh mic. Thém nuéc dén vach muic va khufy
déu. Dung pipet ldy 3 mau, mbi miu 25ml cho vac blnh tam gidc 250ml, thém vao
2 giot chi thi metyl da cam 0,1% va dung dung dich NaOH 0,1N d€ chuén.

Ham lugng H,SO, theo phdn tram duge tinh theo cong thdc :
V.0,004904.100 V.0,4504
2 - 2
3 day V 1a th€ tich NaOH 0,IN da dung d€ chufn d8 (ml) ; 0,004904 : lugng

H,SO, tinh ra gam, tuong Wng véi ding 1 ml dung dich NaOH 0,1_ N ; 2 : lugng
H,S0, tinh theo gam.

H, SO, (%) =

Tuy thuée vao ham lugng phén tram H,SO, tim duge, d6i v6i 1 ml dung dich thi
nghiém hoac dung dich chufin ching ta 1y cdc lugng quinalizarin khac nhau :

Ham lugng H,SO, (tinh theo %) Dung dich quinalizarin (ml)
93 - 94 22,0
= 94,5 20,0
95 va cao hon 19,0

Khi sit dyng axit ¢ néng 40 cao hon 94,56%, thuan lgi hon cd la nén pha loang
d€ duge dung dich cd néng dd 93 - 94%.

Thuong pha 1 - 2 ! hodc nhiéu hon dung dich quinalizarin trong axit sunfuric.
Dung dich dugce gid trong lo thuy tinh ndat nhdm, dat & chd téi.

- Thang chudn : Diung nudc c4t pha loing dung dich chudn géc cd chda 0,1 mg
bo/lml ra 100 14n ta dugc dung dich chuén st dung. Dung micro buret cho vio cic
8ng nghiém nidt nham sach, khé 1am bang thach anh hodic thiy tinh khéng bo. Cic
thé tich dung dich chufn si dung nhu sau (ml) : 0,00 ; 0,20 ; 0,40 ; 0,60 ; 0,80 ;
1,00, dung nudc cdt hai 14n dua thé& tich lén ding 1 ml.

Thém vao méi 6ng 9ml dung dich quinalizarin trong H,S0,, day 8ng nghiém, lic
déu r6i git yén trong khoadng thai gian tt 12 - 18 gis, sau d6 do mat d6 quang va
x4y dung dudng chuén.

2. Xac dinh dong di d0ng
a) Xdc dinh ddng di doéng theo Rinhkis

- Nguyén Ui phuong phdp : Phuong phép dya trén qud trinh chiét rat déng di
dong tu d4t bing dung dich HC1 IN. Ti 18 giita d4t va dung dich 12 1 : 10. Léc trén
may lac 1 gid sau do dinh lugng Cu duéi dang phdc mau cua dng voi
dietyldithiocarbaminat trong CCl,. '
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- Trinh tu phan tich : Can trén cn phan tich 5g d&t kho khéng khi da ray qua
rdy 1 mm, cho méu vao binh tam gidc nit nham dung tich 100 ml. Thém chinh xéc
50ml HCI 1IN, l4c trén may ldc 1 gid sau dé loc qua gify loc bang tring.

Dung pipet hit 10 — 25 ml dung dich loc (tiy thudc ham lugng déng) cho vao
phéu chiét 50 — 100 ml, them 5 ml dung dich amoni xitrat 5%, 1 giot phenolphtalein
roi thém tung giot amoniac d&n khi dung dich ¢6 mau hdng nhat. Cho vao chinh xic
156ml dung dich chi dietyldithiocarbaminat trong CCl,, lic trén mdy léc 10 phdt. D&
dung dich trong phéu phan 16p r6i rét 16p CCl, chia phdc cia déng véi thudc thu
¢ mau vang qua gify loc kho vao cuvet 2 em. Do mau véi kinh loc mau 453 nm,
dung dich so sanh la CCl,

K&t qua phan tich tinh theo céng thdc

a

o

X : ham lugng d6ng trong dit mg/kg
a : lugng dbng trong thé tich 14y d€ phan tich, tim thdy theo dudng chufn ug.
b : khéi uogng d&t, tuong dng v6i thé tich 14y d€ phan tich (g).

- Héa chdt. Dung dich chi dietyldithiocarbaminat trong CCl, : Lic 664 mg natri
dietyldithiocarbaminat véi 1 lit CCl, trong phéu chi&t ; thém vao phé&u dung dich chi
nitrat (489 mg Pb(NO,), hoa tan trong 100ml nudc cft 2 ldn). Lic ph&u 5 phat. DE
cho phan 14p réi loc 16p CCl, c6 chi dietyldithiocarbaminat tan trong dd qua gidy loc
khé vao trong blnh thiy tinh mau nau. Dung dich duge giit trong td lanh.

Dung dich chuén CuSO, : Hoa tan 3,993g CuSO,.5H,O da két tinh lai trong nuédc
cdt hai l4n, dinh mdc dén 1 lit, dugc dung dich chia 1 mgCu/ml. Pha loang dung
dich nay 100 l&n (10 ml pha lo&ing dén 1 lit) thu duge dung dich chda 0,01 mg
Cu/ml ; lai pha lodng dung dich dé 10 l8n ta duge dung dich chda 1 ug Cu/ml, su
dung dung dich nay d€ pha thang chuén.

- Thang dank gié (mg Cu/kg) :

R4t nghéo dbng : 0,3
Nghéo déng : 03-15
Trung binh : 1,5 -3,3
Cao : > 3,3

b) Xéc dinh ddng di déng theo Vesterhoff. Hién nay dd nhiéu nudc thita nhan
phuong phép xé4c dinh déng di dong trong dung dich HNO, (dung d& chi&t rat déng)
cla Vesterhoff 12 phuong phdp chuén.

- Trinh ty phan tich. L4y 10g dit cho vao binh tam gidc 250ml, tham vao 100ml
HNO, (30m]l HNO, d = 1,39 dinh thé tich dén 1 lit bAng nu6c cat hai ldn), lac 2
gio 16i loc. Ldy 25ml dung dich loc cho vao binh tam gidc. Thém vao 2 ml dung
dich KMnO, 0,5% va dun dung dich d&n s6i. Cho vao dung dich ndng 0,5 ml axit
oxalic 5% d€ lam m&4t mau dung dich. D€ dung dich ngudi r6i chuyén dung dich vao
phéu chi&t 100ml (rGta binh tam gidc bdng nubc c4t) va dua th€ tich dén 50ml. Cho
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vao phéu chiét 1 m! dung dich Na,PO 4 bao hoa, 4ml dung dich natri xitrat 50% va
4 ml dung dich NH,OH dac (d = 0,92). Sau méi l8n thém thudc thd vao déu phai
lic phéu chiét edn than.

Cho vao chinh x4c 15ml dung dich chl dietyldithiocarbaminat trong CCl,, lac phéu
chi€t 2 phdt. D& cho phan ldp, loc l6p chi dietyldithiocarbaminat trong CCl, qua phéu
loc khé vao cuvet chiéu day 2cm. Do mat d6 quang véi kinh loc mau xanh la cay
(536 nm) ; CCl, 12 dung méi so sanh.

Dudng chudn duge xay dung tit dung dich ¢é ham lugng déng la 10 ug Cu/ml
D€ x4y dung dudng chufin ngudi ta cho vao cdc phéu chiét 0 ; 0,2 ; 0,56 ; 1,0 ; 2,0 ;
3,0 ; 4,0 ml dung dich déng, thém nuéc c&t 2 14n dén thé€ tich 50ml réi ti€p tuc xd
li nhu d8i vdi dung dich phan tich.

— Thang danh gié (mg Cu/kg)

D4t cdt D4t sét va sét pha
Tét > 35 > 25
Trung binh 21 - 35 1,6 - 2,5
Kém <20 ' <15

3. Xac dinh mangan di d{ng
a) Phuong phdép Dobritxcaia

- Nguyén Ui phuong phép : Phuong phdp dya trén qu4d trinh chiét rit mangan di
dong bing dung dich H,8O, 0,1 N. Ti 1¢ giita dft va.dung dich l1a 1 : 10. Thai gian
tuong tac 1a 1 gid, oxi héa mangan d&n trang thdi héa tri 7 bing pesunfat khi cg
mat bac nitrat va axit photphoric

~ Trinh tu phon tich : CAn trén can phan tich 5g ddt kh6 khong khi da ray qua
rdy 1 mm. Cho Iugng can vao trong binh tam gidc nGt nham dung tich 100ml ; thém
vao 50 ml H,80, 0,I1N ; lac trén may lac 1 gio, loc dung dich qua gify loc min bang
trang.

~ Ldy 10 - 15 ml dung dich loc cho vao c6c chiu nhiét dung tich 50ml. Thém vao
day 5ml HNO, dac va 2ml H,0, 80% ; chung trén bé&p dién dén khé. Lap lai qud
trinh oxi hda biang HNO, va H,0, 2 - 3 14n. Sau d6 thém 3ml HNO,; va chung dén
kh6. Thém vao phén khé 25 ml H,SO, 10%. Dun trén b&p dién dé€n khi phdn khé
tan hoan toan, thém vao cc 15 ml nuée, 2ml H,PO, (d = 1,7) va 2ml AgNO, 1%,
dun 5 - 10 phat ; n€u thdy duc thi cln ti€p tuc dun dé&n s8i r6i loc dung dich qua
gifly loc bang xanh. Thém vao dung dich néng trong cc khodng 2g amoni pesunfat
(thém lam vai 14n) khufy dung dich cfn thiAn bing que thay tinh dat cc lén trén
bép dién, dun 10 - 15 phat d€ oxi héa nhanh va hoan toan mangan dén axit manganic,
khi d6 xdy ra qud trinh ph&n hdy maéanh liét amoni pesunfat vaA cé khi ozon thodt
ra. Sau khi hét khi thodt ra, ldy c6c ra khoi b&p, d€ nguéi, chuy€n dung dich vao
binh dinh mic 50ml. Thém nuéc cft 2 14n dé€n vach midc. Do mat 46 quang trong
cuvet 1 cm hay 2cm tai bude séng 536 nm, dung dich H,SO, 5% dung lam dung
dich so sénh.
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Duong chufin duge xay dyng tit dung dich KMnO, 0,IN (tit 6ng chufn). Ldy 10
ml dung djch ndy cho vao binh dinh mudc 100ml, thém nudc cft hai 18n d&€n vach
muc, khufy déu. T dung dich méi pha nay 14y 10ml cho vao binh dinh mue 100ml
r8i thém nuéc cdt hai 1An d€n vach midc. Dung dich nay c¢é néng d6 0,001 N. Trong
1ml dung dich nady chda 11 ug mangan. Dung pipet 14y 2 ; 5 ; 10 ; 20 ; 25 ml dung
dich KMnO, 0,00IN cho vao cdc binh dinh mdc 50ml. Thém nuéc dén vach mic va
do mat 40 quang ngay voi kinh loc mau xanh 14 ¢ay (536 nm), ding cuvet cd chiéu
day nhu khi do v4i dung dich phan tich.

Két qua phan tich tinh theo céng thic
a.ll

X : ham lugng Mn trong dit mglkg

a : lugng dung dich KMnO, 0,00IN nhan dugc theo dudng chuén déi véi thé
tich dung dich thi nghiém 14y d€ phan tich (ml)

b : khéi lugng d4t, tuong dng voi thé€ tich dung dich thi nghiém 14y d€ phan
tich (g

»

11 : ham lugng mangan tinh theo ug trong 1 m! dung dich KMnO, 0,001 N.

b) Xdc dinh mangan di déng theo Schachtschabel. D€ danh gid ham Iuong mangan
di déng trong d&t, Schachtschabel (1957) dé nghi tién hanh xdc dinh mangan tan
trong sunfit va mangan dé duge khy.

- Xdec dinh mangan tan trong dung dich sunfit : Con 5gam d4t da riy qua ray
1 mm cho vao binh tam gidc 250ml thém vao day 0,2g than hoat tinh vd 50ml dung
dich chiét rdt, ldc trén mdy ldc 1 gi. Sau d6 loc dung dich qua gify loc bang trang,
khd. DE phan tich ¢d th€ st dung nhitng phdn dung dich loc dfu tién. Ldy 15 - 20 ml
dung dich loc cho vao binh dinh mde 50ml, d€ che anh hudéng khi cua clo va dé&
tao phdc véi ion sdt, thém vao binh 2,5ml hén hgp gém thiy ngdn sunfat, axit nitric,
bac nitrat v3 axit photphoric. Sau d6 d€ oxi hda mangan lén trang thdi hda tri 7
ngudi ta thém vao 2g amoni pesunfat. Dat blnh véi dung dich vac trong may &n
nhiét 20 - 30 phit 8 nhigt d6 90 — 95°C dé&n khi nging thodt bot khi. N&u dung
dich c6 mau ndu thi c4n phai 18y nhing phdn djch loc méi (5 — 10 ml) réi lap lai
quéd trinh x¥ }i nhu trén. Dung dich sau khi ngudi dugc thém nuéc dén vach muc
r6i do mau nhu dia mo6 td & trén.

- Héa chét : '

Dung dich chiét rat : Can 123,3g MgSO,.7H,0 va 2g Na,SO; hda tan trong
nude r6i dinh thé tich dén 1 lit bing nuéc.

Dung dich thdy ngén sunfat : hda tan 75g Hg,50, trong 400ml HNO, d =

1,4) va 300 ml H,PO, (d = 1,7) thém vio 02g AgNO,; vA ding nudc c4t dtia thé
tich dén 1 lit.

- Xac dinh mangen dé khu (pH = 8,0). Qua trinh chiét rit mangan tién hanh
bing dung dich magie sunfat cé thém 2g hidroquinon trong 1 lit dung dich. T4t ca
qud trinh chiét rit va xiac dinh mangan sau nay ti€n hanh nhu khi xdc dinh mangan
tan trong dung dich sunfit.
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~ Thang dénh gic Mn dé khi 6 pH = 8,0

Ngheo < 20 mg/kg (ppm)
Trung binh 20 ~ 30 mg/kg
Giau > 30 mg/kg

4. Xac djnh kém di d6ng

Kém di dong dugc chigt rit t¥ d4t bing dung dlch kali clorua IN. Phuong phap chi
sit dung cho d4t axit. Ti 16 giva d4t : dung dich 1a 1 : 10, lAc 1 gio trén mAy. Cudi cang
xdc dinh kém bing phuong phip do mau dudi dang phic voi dithizon theo mau don.

- Trinh tu phan tich : Can trén cin phan tich 2,5g d4t khé khéng khi da ray
qua rfy ! mm, cho miu vao chén thach anh dung tich 50ml. Thém vao 25 ml dung
dich KC! 1 N, lic trén méy lac 1 gid r6i loc qua phéu loc thach anh, dung gidy loc
bing tring da tinh ch& khéi cdc vét nguyén té vi lugng.

L&y 5 ml dung dich loc cho vao ph&u chiét 50ml, thém vao 2 giot chi thi metyl
da cam, tién hanh trung hda bing dung dich natri axetat 5% d&n khi chi thi chuyé&n
sang mau vang, lai thém vaoc 0,2 ml dung dich natri axetat 5% va 2 ml dung dich
thiosunfat 50%. Chi&t kém 2 l4n bing dung dich dithizon 0,02% trong CCl,, 14n diu
dung 2 ml, I4n sau 1 ml. Sau mébi l4n thém dithizon, phéu chigt dugc l&c trén may
3 phit, gitt yén cho tach tuéng r6i rét tuéng hitu co vao phdu chiét sach khde. Chiét
lai tudng nudc bing dung dich dithizon méi ; dung dich dithizon cang duge rét vio
phé&u chi&t sach trén.

Thém vao phéu chiét chda kém dithizonat 25ml dung dich amoniac 0,01IN, lic 1
- 2 phit. Lop kém dithizonat ¢d mau duge chuyén vao binh dinh mac khé 25 ml
roi them CCl, dén vach mic. Do mat d¢ quang trong cuvet chifu day 1 cm, tai budc
séng 536 nm, dung djch so sdnh la CCl,.

D€ xay dung thang chudn cho vao cac phéu chi€t 0 ; 0,56 ; 1 ; 2 ;3 ; 4 ; 5 ml
dung dich kém ¢d n6ng d6 1 ug Zn/ml ; thém nudc c4t dén Sml r6i cho vao 2 giot
metyl da cam vA ti€n hanh phan tich nhu d46i v6i dung dich thi nghiém.

Két qua phan tich tinh theo cong thide :

a

X : ham lugng kém di dong trong d4t mg/kg
a : lugng kém trong thé tich ldy d€ phan tlch, tim thfy theo dudng chufin ug
b : khéi lugng dit tuong dng voi thé€ tich mAu ldy d€ phan tich (g).

- Hoéa chdt. T4t cd. cidc hda chdt dung d€ =4c dinh kém déu phai tinh ch€ cén
than bing dithizon.

Dung dich chufn kém : Can 0,2g kém kim loai tinh khi&t trén c&n phan tich cho
vao binh dinh mic 1 lit va hoda tan trong lugng nhd nuéc c4t hai 14n ¢ 1 ml H,SO,
dic (d = 1,84). Sau khi t4t ca ké&m da hoa tan, dung nudc c4t hai 14n dua th€ tich
dén vach mdc. Trong 1 ml! dung djch nay chia 200 ug kém. Pha loing dung dich
nay 200 l4n dugc dung dich chdia 1 ug Zn/ml.
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— Thang ddanh gié (mgZn/kg) :

R4t ngheo < 0,2
Ngheo 02-10
Trung binh 2-3
Giau 4-5
Rét gigu >5

- Ghi chu : D8i v6i dit ngap nudc c¢6 th€ dung HCl 0,05N 1lam dung dich chiét
rit : 10g d4t va 20ml HCl 0,05 N. Lic 5 phut r6i loc.

8. Xéac dinh coban di dfng

Phuong phdp dyua trén qud trinh chig coban di déng trong dit bing HNO,; 1IN.
Ti 1& gitta d4t : dung dich 1a 1 : 10, lic trén may lic 1 giy. X4c dinh coban bang
phuong phdp do mau dudi dang phuic mau vdi musi nitrozo-R.

- Trinh tu phan tich : Can 10g d&t kho khong khi da ray qua rAy 1| mm trén cén
phén tich, cho miu vao binh tam gide ndt nhdm dung tich 250ml. Thém vao chinh xic
100ml HNO; IN ldc trén mdy lac 1 gid, loc qua gidy loc bang tréng.

L4y 25 ml dung dich loc cho vio c6e thiy tinh chiu nhiét, thém vao 1 ml HNO,
dae, 1 ml H,0, chung trén bé&p dién dén kho. Qua trinh xi I nay duge lap lai mot
lan nita va chung dung dich dén khi bAt ddu két tinh mudi. R6t vao c6c 6ml nuéc
cit 2 14n da axit héa bing HCl (1 : 10), dun dung dich dén s8i. Thém vao 1 ml
dung dich natri xitrat 40% va dun s8i khodng 1 phit, pH cda dung dich cfin phai
16n hon 5,5 (ki€m tra theo gifly chi thi van nang). Néu chua dat dén gida tri mong
mudn, cé th€ dung natri xitrat d€ diéu chinh. Thém vio dung dich phan tich 1 ml
dung dich muéi nitrozo - R 0,05% r8i dun séi. Néu dung dich phan tich ¢ mau dé
vang thi thém ti€p 1 m! dung dich mufi nitrozo - R nita, 5 ml nuébc cft 2 ld4n rdi
dun dung dich d&n s8i. D€ dung djch nguéi, thém vao 3 ml hén hgp H,PO, va HNO,
(5 phdn H,PO, 85% va 1 phdn HNO, d4c), khufy dung dich phanh va cén than.
Chuyén dung dich vao binh chia dé réi pha loAng dung dich bing nuéc cit 2 ldn
sao cho cd 1 ml muéi nitrozo — R thi thé tich dugc pha lodng d&n 10 ml. Do phic
mau clda phic coban v6i mudi nitrozo - R trong cuvet 2c¢m, kinh loc mau xanh la
cdy (536 nm), dung dich so sinh la nuéc cAt hai l4n.

Thang chuén dugc chudn bi nhu sau : Can 0,4770g CoSO,. 7TH,O cho vao c8c va
hoa tan bing nuéc cdt hai ldn. Chuyén dung dich vao binh dinh mtc 1 lit, axit hoa
bang 1 ml H,80, (@ = 1,84) r6i thém nudc cdt 2 14n dén vach mic.

Dung dich nhan duge chia 100 ug Co/ml. Ldy 50 m) dung djch nay pha lodng
bing nudc cdt 2 14n dén thé€ tich 500 ml dugc dung dich ch@a 10 ug Cofml, ching
ta duge dung dich chufin si dung. Ly cdc th8 tich 0,5 ; ;2 ;3 ;4;5;6;7;
8 ; 9 ml dung dich chudn st dung cho vao binh dinh mudc 100 ml. Thém nudc cht
2 1dn dén thé€ tich 50 ml, thém 5 ml dung dich natri xitrat 20% va 5 ml dung dich
natri axetat 40%, thém 10 m] dung dich mu8i nitrozo -~ R 0,05% r6i dun dé&n s6i.
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P& ngudi, thém vio 5ml hén hop HNO3 va H,PO,, dinh mic dé€n vach mdc bang
nudc cdt hai ldn. Ti€n hanh do mAt 46 quang nhu d8i v6i dung dich phéan tich.

Ké&t qua phan tich duge tinh theo- céng thic :

a.b

N
X : ham luqné coban trong dft (mgkg).
N : lugng d4t tuong dng véi th€ tich dung dich 18y d€ phan tich (g).
a : lugng coban tim thdy theo d6 thi chufin ug/ml.
b : thé tich dung dich so mau (ml).

— Héa chdt :

Axit nitric tinh khi&t héa hoc : L4y 68,9ml HNO,; dic (d = 1,40) thém nu6c
cdt 2 l4n dén 1 lft duge dung dich HNO, 1N.

Natri xitrat 3 ldn th€ (dung dich nuéc 20%)
Natri axetat 40%.
Muéi nitrozo - R (dung dich nuédc 0,05%').

Hén hgp axit nitric va octhophotphoric : H6n hgp 2 axit trén theo ti 1& 100
ml H,PO, va& 20 ml HNO,.

H,0,.

6. Xac dijnh molipden di d{ng
Phuong phap so mau cia Grigg (theo Dobritxcaia — 1969)

Can méu dit da rAy qua ray lmm véi lugng : 15g d6i véi dat sét, 25g d8i véi
d&t cdt va cat pha ; cho mAu vao binh mit nhdm, rét vio 150ml hay 250ml (tuaong
ing véi lugng mau 12 15g vaA 25¢) dung dich dém oxalat cia Grigg 6 pH = 3,3, lic
dung dich 1 gid. Loc dung dich qua gify loc bang tring, 18y 125ml hay 200ml dung
dich cho vao cdc chiu nhiét r6i cho dung dich bay hoi téi khi th& tich dung dich cdn
1/4. D& pha hiy cdc oxalat va chdt hitu co trong djch loc ngudi ta thém vao c6c 3ml
H,0, 30% va 3ml HNO; dic, ti€p tuc chung dén khé. Lap lai qué trinh x& li nay
3 - 4 ldn, mébi 14n déu chung mAu d&n khé. Sau d6 thém vao phé&n khs 5ml HCl
22% va 2ml HCIO, (30-35%). D€ tich crém va pha hiy ch&t hfu co hoan toan hon
cin chung dung dich dén khd. Thém vao 5ml nude cft 2 1dn r6i chung kh6 d€ tach
h&t vét axit percloric. Thém vao ti€p 5ml HCl 22% d€ chuyén mufi sang dang clorua
réi lai chung dung dich d&n khs. Hoa tan ph&n khé bing cdch dun ndng trong lim)
HCl 22%, chuyén dung dich vao binh dinh mdc 50ml, thém vao 15ml dung dich NaF
4% (d€ tao phdc v4i nhém, st va titan), 5Sml dung dich natri nitrat 20% (d€ ngin
ngita viéc khi molipden d&€n hda tri th&p hon +5), thém nubc cdt d€n vach maidc,
khudy déu dung dich. Chuy&n toan bo dung dich vdo phéu chiét 100ml, ria thanh
binh bAng 2 -~ 3ml nuéc, r6i rét cA vao phéu chiét trén. Thém vao phéu chiét 4ml
kali thioxianat 20% (d€ tao thanh phdc molipden thioxianat), lic déu, cho vao phéu
3 - 4ml dung dich SnCl, 10%, lic phéu va sau khi mau dé nau cia phitc sét -
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thioxianat hoan toAn m#t (Fe> chuyén thanh Fe?*) thi cho vao phéu chi&t 20ml dung
dich rugu n-butilic (d4 duge rda trudc bang nudc va dung dich thiéc clorua b&o hoa)
va d€ chiét phdc molipden thioxianat cdn l&c menh phéu chiét 1 phdt, D€ cho phan
16p réi rét l6p nuéc phia dudi phéu chist ra ngoal nhung git lai khoAng 1ml lép
nudc. Phdn chiét trong phéu c6 thé€ lai ¢d mau héng do mét phén Fe?' da duge oxi
cia khéng khi oxi héa chuyén thanh Fe', vi th€ cdn phai rita ti&€p phan chiét bing
dung dich muéi thi€c bing cdch cho vado phdu chift ¢d phfn chi&t 20ml) dung dich
mudi thi€c méi pha (2ml SnCl, 10% + 18ml nudc), ldc déu phéu chist. Sau khi phan
chiét hoan toan m&t mau héng thi rét bd 16p nuéc, con phén chiét trong tudng hitu
cd cho vao cuvet 3cm. Thém vao cuvet lml rugu étilic d€ loai nhing giot nudc con
ldn va 1 - 2 giot dung dich mu6i thiéc, khufy dung dich trong cuvet c&n than bing
que thiy tinh nhd. Phidn chiét ldic nay s& trd nén trong sudt, khéng cé mau héng,
dem do mat d8 quang cta phén chiét v6i kink loc mau xanh nuéc bi€n (435nm) (chi
tién hanh do mat d6 quang it nhidt 1A sau 20 -~ 30 phit k& ti khi thém rugu n -
butilic). Dung dich so sanh la rugu n-butilic, khéng xi i bing thi€c va nuéc.

Dudng chufn duge xdy dyng nhu sau : Cho vaoc cdc binh dinh mudc 50ml cdc thé
tich : 0,6 ; 1,0 ; 2,0 ; 3,0 ; 4,0 vA 5,0ml dung dich molipden chufn ¢6 ham luong
lug Mo/ml ; thém vao méi binh 11ml HCI 6N, 3ml FeCl, cd ham lugng 5mg Fe**/ml,
khudy c&n than cdc binh nay r6i thém vao méi binh 15ml dung dich NaF 4% ; 5ml
dung dich natri nitrat, lai khufly r6i thém nudc cdt dé€n vach mdc. Sau dd tién hanh
nhu d&i véi dung dich phan tich.

- Héa chdt :

Dung dich dém oxalat : hda tan 25g amoni oxalat va 12,6g axit oxalic trong
nuéc cdt 2 1&n khi dun ndéng r6i thém nubec cft dé&n 1 lit.

Axit clohidric 22% (6N, d = 1,1) : C4t hén hgp gém 550ml HCl ddc va 450ml
nude cft 2 14n trong dung cu cit lam bing thuy tinh, thu duge 500ml HCIl 22%.

Thiéc (II) clorua 10% : Nung chay thi€c kim loai trong chén sd va nghién
nhanh bdng chay s¢ dén khi nhan duge b4t thi€c min. Can 5,3g bat nay va hoa
“tan khi dun ndéng trong 20ml HCl 6N. Dung dich nén chuén bi truéc khi ding.
Cé th€ chufn bi dung dich nay ti mudi SnCl, tinh khist hca hoc bing cdch hoa
tan 10g muéi nay khi dun néng trong 20ml HCl! 6N, sau dé thém mot it thiéc
kim loai.

Rugu n-butilic : R¥a n-butilic bAng nudc cft 2 l4n d€ loai h&t chit oxi hda
c6 trong dd, cho 250ml rugu vao trong phdu chiét 16n, thém vao 250ml nude cit
2 ldn, lic 1 phdt, sau khi tdch tuéng, rét 16p nuéc phia dudi, con 16p rugu tién
hanh béo hoa bang thiéc (II) clorua (cd 100ml rugu butilic thém vao 10ml SnCl,
10%, ldc 3 — 5 phidt ; thém vao Sml rugu é&tilic, khufly déu).

Dung dich chudn molipden : Hda tan mubi amoni molipdat tinh khi&t trong
NH,OH dic khi dun ndng lién tuc (& moi théi di€m dung dich déu phai cd phin
ing ki€m) sau dé lam lanh rdi k& tda amoni molipdat bing rugu etilic, cho két
tia vao giita nhiing td gidy loc d€ lam khé muéi.
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L4y 5-6g mudi da ké&t tinh cho vao chén si réi nung trong lo nung & nhiét do
450-480°C trong thvi gian 40-60 phiit.

Can 1,5g¢ MoO, m6i nh4n duge rdi hda tan trong 10ml NaOH 1IN, thém vao dung
dich 10ml HCl 22%, dung nudc cfit hai 14n dinh mdc dé&n 1 lit. T duge dung dich
chda 1mg Mo/ml. Pha lodng dung dich ndy 1000 ldn, dugc dung djch chuén si dung.

- Chii thich :

+ Cd th€ tdach chdt hitu co ra khéi dung dich phan tich bing cach chi!ng thé
tich miu dén kho trén b&p cach thdiy sau d6 dit chén s@ véi phdn khd vao trong
16 nung, nung & 450°C trong 4 gid.

+ Co th€ dung ete (tinh khi€t hda hoc) thay cho rugu n-butilic d€ chigt phite
cia molipden véi thioxianat.

7. Xac dinh dang di d6ng cia dong, kém, coban, mangan khi chiét rat
cic nguyén t6 nay trong dit bing dung dich dém amoni axetat

Phuong phép dua trén sy chiét rit Cu, Co, Zn vd Mn bing dung dich amoni axetat
(plL = 4,8). Ti 18 gita ddt : dung dich chist rat Ta 15 Thei gian lc trén may l4c
la 30 phit (Crupxky, 1964). Phuong phdp nay dung cho dft cachonat va khong cacbonat.

a. Chudn bi dung dich dém : Dung dich duge chufin bi tU axit axetic vA amoniac.
Pha loang 108ml axit axetic ddc (98%) bdng nuéc et 2 14n d&n thé tich 600-700ml),
thém vao 75ml NH,OH 25%, khudy déu ; sau khi ngudi dua th&€ tich dung dich dén
1 lit. Ki€ém tra pH cua dung dich bing pH - met. Axit axetic vA amoniac dung d&
chudn bi dung dich dém cdn phai tinh ch& khéi vét cdc nguyén t6 vi lugng. Axit
axetic duge clt trong binh thuy tinh ¢ sinh han nhdm. Khi c4t, cdn thém mét lugng
vita phai natri axetat khan vao binh c4t. Néng d¢ axit dugc ki€m tra theo ti trong.

Dé tinh ch€ amoniac khdi vé&t cdc kim loai, ngudi ta rét NH,OH 25% vao d4y
binh hit &m 16n, phén trén binh hit £m dit cdc cc thiy tinh 16n da dugc rét vao
. nubc cdt 2 14n dén 1/2 th€ tich céc. Day nip blnh hat 4m va gilt yén it nhét 1a 48
giy. }Dé’ nhan duge amoniac cd néng d6 cao hon cin xit i nu6c bdo hoa amoniac mét
14n nita bing cdch thay dung dich amoniac trong binh hit &m bAng dung dich amoniac
25% mdi. N&u xd li nuéc bdo hoa amoniac 2 18n cd th€ nhan duge amoniac cd néng
d6 20%. Ki€m tra ti trong dung dich amoniac nhAn duge, tinh lugng amoniac, axit
axetic cén thi€t d€ pha dung dich dém theo ti 1¢ d& néu trén.

b) Chiét rit cac nguyén 8 vi luong. CAn trén cAn phan tich 50g dit da ray qua
ridy Imm cho lugng can trén vao binh tam gidc ndt nham th€ tich 500ml, cho vao
chinh x4c 250ml dung dich dém amoni axetat, l4c trén may lAc 1 gid. Loc qua gidy
loc bing trdng. L&y 150ml dung dich loc cho vao bit sd, cho vao bat 10ml HNO,
(d = 1,4), 10ml H,0, 30% r6i chung dung dich trong bdt trén b&p cdch thiy dén
trang th4i sét. Thém vao 2ml HNO,, 2m! H,0, réi chung dén khé. Hoa tan phdn
khé trong 50ml nudc cft 2 ldn (cd 3 - 4ml HCI cdt lai 2 14n) khi dun néng. Loc
dung dich nhan dugc vao binh dinh muic 100ml, ria gidy loc biing nudc cit 2 l4n
da dugc axit hda bing HCl. Diung nufc c4t 2 18n dua thé€ tich dung dich dén vach
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mic v 14y dung dich ndy d4€ xdc dinh cdc nguyén t6 vi lugng. Né&u xdc dinh Zn,
cfin chufn bj phén djch chi&t rdt rieng trong dung cy thach anh. Sau dé dinh lugng
theo cfc phuong phédp da néu.

8. Xéac djnh chi (Pb%") trong dft

Ham lugng chi trung binh trong cdc dft cua Lién X8 (ca) 1a 1,2.1073% (12 mg/kg),
trong thuc vit 5.10'5%, trong dat & Gxtraylia . 10 - 130 ppm ; & Trung Quéc la
25 ppm, trong cdc d4t & Mi 17 - 26 ppm. Ham lugng chi caoc hon & trong d4t thudng
lién quan dé&€n dat bi 6 nhiém do hoat dong sdn xuft cia con ngudi.

Chl c6 cdc mubi Pb(NO5), va Pb(CH,CO0), tan trong nuéc. Trong dung dich axit
clohidric, chi (I) ndm & dang phic véi anion clorua [PbCl,]". Trong c4c dung dich
axit y&u, chi bi thiy phan va & pH cao hon 7, chi § duéi dang két tda hidroxit mau
vang ndu ; trong mdi truong kiém du bi hoa tan tao thanh ion Pb(OH)f—, Vi vay
trong qué trinh phdn tich cdn luwu y kha nang thdy phan cia Pb (ID).

Chi cing bi gifly loc vd cdc dung cu thiy tinh h&p phu manh, trong ciac dung
dich axit khi ¢c6 mat H,0, sy hép phu Pb gidm di ddng ké.

Phuong phdp xac dinh :
- Phan huy ddt

Phan hiy d4t bing axit : Khi xdc dinh Pb trong d4t ngudi ta xi |{ miu bing
axit HF cung axit HNO,; hay HCIO,. Qua trinh phan hiy tién hanh trong 16 nung
(d€ phan hiy ch4t hitu co), tai nhiét d8 khéng vudt qua 500°C d€ tranh m4t nguyén
t6 vi lugng do bay hui.

Dé phan hiy méAu dit va miu quang ngudi ta cing s& dung hén hgp HNO, va
cac chdt oxi héa nhu H,0,, HCIO,, KCIO;. Khi x& li bing hén hgp nay cdc chdt
hitu ca bi khoing hda, céc hgp chéit khd tan cia chi hodn toan chuyén sang dang
dung dich. Qua trinh phan hiy ti€n hanh trong blnh Kendan véi sinh han khéng khi
duéi dang 6ng thiy tinh.

~ PhAn hiy bing phuong phdp nung chdy : D€ phan hiy miu d4t khi xde dinh chi,
c6 thé st dung hén hgp Na,CO,; + MgO (1 : 2) hoac hén hgp Na,CO,; + ZnO (1 :
4). Qud trinh phAn hiy ti&n hanh tai nhiét d6 khong cao qus 700 - 800°C trong
thadi gian 1,5 - 2 gi. Lam lanh réi hoa tan trong nu6c ndng, loc. Chi chuyén vao

trong nuéc duéi dang Pb(OH)3™.
- Xéc dinh chi

D€ xdc dinh mot lugng nhé chi, thuding st dung phuong phap chiét trdc quang
v6i thuéc thu dithizon. Trong méi trudng trung tinh hoac kiém yéu dithizon tao véi
ion Pb (II) thanh hop chdt chi dithizonat. Trong cdc dung méi hitu co chi dithizonat
¢é mau dé. D6 tan cla chi (I) dithizonat trong CHCl; cao gép 17 14n so véi trong CCl,.

Heé s6 hdp thu phan ti¥ bing 6,86.10°, hép thu cuc dai & bude song 520nm ; gidi
han phat hién cia phuong phép la 0,05 xg Pb/ml. Dinh luat Bia duge tuin theo dén
khoang néng d9 70 ug Pb trong 50ml CCl,.
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Diéu kién thich hgp d€ chiét phic la tei pH 8 - 10. Tai mo6i trudng kiém 16n
hon 10,5 va trong moi trudng axit pH < 3,5 néu tién hanh chiét trong CHCl, (hay
tai pH < 4,5 - né&u chiét bing CCl,) chi dithizonat s& bj pha hiy va chl s& chuyén
sang tudng nuéc.

Trinh tu ph6n tich :

Can 2,5g d4t nghién dén trang thdi bot min cho’ vdo binh Kendan, thém vao day
15ml HNO, dat va vai giot H,0,, day binh bing phdu thiy tinh cufng dai dang lam
sinh han. Dun néng nhe dén khi xufit hién cic oxit cua nits. D€ ngudi binh réi thém
ti€p nhitng phén HNO, vA H,0, méi tién hanh dun cho dén khi miu d4t trd nén
trdng. Xu lf méu bing HCl va loc vao cfc thuy tinh chju nhiét. Chung dung dich
loc dén kho, thém vao ce HCI 1 :1, dun dé€n 80 ~ 90°C, loc vA rita phén khéng hoa
tan cta d4t. Cho dung dijch loc vao binh dinh mic va dinh midc biing nubc cdt dén
vach mdec. :

Ldy mot thé tich dung dich trén cho vao phéu chiét, thém 5 - 10ml amonixitrat
10% va 1 - 2 giot chi thj thimol xanh. Ding amoniac trung hda dung dich dén pH
9 - 10 (chi thi c6 mau xanh). Sau d6 thém 5ml dung dich dithizon 0,001% trong
CCl, r6i lic déu phéu. Sau khi phan I4p rét phAn hidtu co vao phdn chiét khac. Tién
hanh chi&t lai chl trong mdu dén khi mau cta dithizon khong thay d8i. Gop toan bé
phan chiét. Thém vao phéu chiét cé hén hop céac dithozinat cha cdc kim loai 10ml
HCl 0,02N va 1ic manh d& chuyén chi sang tuéng nuéc ; chuyén phén tuéng nuéc
vao phéu chift khac. Rda phfin hilu co bing nudc va nuéc rda ndy cing gép vao
phé&u chiét chia dung dich chi.

Thém vao dung dich chda chl 5ml! amoniaxitrat 10% va trung hoa bing amoniac
dén pH 9. Thém 1ml KCN 5%, 5ml dung dich dithizon 0,001% trong CCl, va lic
manh. Sau khi phan 16p, rét phén hdu co vao binh dinh mude dung tich 25 — 50ml
(hodc 6ng nghiém chia d6) va lap lai qua trinh chiét chi dé&n khi mau cia dithizon
khong thay d8i. Dinh midc thé tich dén vach mdc bing CCl,. Lic d8u. Do mau &
budc séng 520nm. Dung dich so sdnh 1a CCl,.

Héa chét

+ Dung dich chuén géc : 0,1 mg Pb/ml. Hda tan 0,1598g Pb(NO,), d& két tinh
lai va xAy kho & 110°C trong nuéc, thém 1ml HNO, va thém nuéc clt dén vach mue.

+ Dung dich chudn si dung : lug Pb/ml.
+ Dung dich dithizon 0,001% trong CCl,.

Dung dich gfc : Hoa tan 0,4g dithizon trong 200ml CCl,. Chuyén dung dich vao
phéu chigt 1,5 - 2 lit, thém vao day 500m! NH,OH loang (1 : 200), lic 3 - 5 phut.
Loai bo phén tuéng hitu co. Rita phin nuéc mot vai l&n bhng CCl,, mébi 14n 5 -~ 10ml ;
cho d&n khi CCl, c6 mau xanh ; sau dé thém vac phdu chiét 12,5m! H,80, 1 : 5
l14c déu. Them 400mi CCl, va lic phéu, rita dung dich ndy vai ln bing nuéc cét 2
ldn d€ tdch hét luong exit du (thudng 12 2 ~ 3 14n). Loc dung dich dithizon qua
gidy loc khé (gidy loc di duge ria bing HCl va nubc c&t hai 18n) vdo trong lo thuy
tinh mau ndu. Dung dich dugc gitt trong td lanh - ta duge dung dich dithizon 0,1%.

Tit dung djch nay pha loang bang CCl, ta dugc dung dich dithizon sit dung.
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9. X4c dinh thiy ngan (Hg®') trong dat

Thiy ngan t¥ kh{ quyén khi x8m nhép vdo d&t s& bi cdc chft hitu co va cac
hidroxit cua cdc kim loai hut thu ; mangan hidroxit cd kha nang hit thu thiy ngan
manh nhdt. Co .

Theo Vinagradova A.P ham lugng thiy ngn trong dit 1a : 1 - 14.107%%, theo
Gladuseva VP va cdc cong su ham lugng thiy ngin trong 48t dao ddng trong gibi
han 1.10°7 - 1.10"%%. Ham luong trung binh cda thiy ngan trong thiy quyén la
0,03 ug/l, trong thyc vat : n.10°5 - n.10"7%. Trong d&t & pH khodng 6, thiy ngén
bi ¢ dinh chat nhét.

Thudng hay phén tich hgp chdt thiy ngan (II). C4c hgp ch&t nay tan tét trong
nuéc nhung cing bj thiy phan manh. Khi pH > 5 86 xudt hién dudi dang HgO k&t
tia mau vang, khi pH > 11,5 bit dd4u bj hda tan. Hgp ch4t cda thiy ngdn véi
halogen [Hghal]" ... [Hg(hal),]*" 1a nhitng hop chdt d& bay hoi. Hg?* con tham gia

tao phdc véi cac anion CN™, SCN, szog‘, NO, ﬁo;ic v6i NH,.

Hg cé th€ bi hdp phu bdi dung cu thay tinh, polietilen, teflon cting hdp phu mét
lugng nhé thiy ngan. Thiy tinh pirec, thach ’anh, hp phu thiy ngan it nh&t. D&
lam gidm kha nang hdp phu cfin phai xt& Ui trude thiy tinh bAng HNO,; dic va rita
nudc hodc bing dung dich cromic.

- Phuong phép xé4c dinh

Phan huy dit : CS6 th€ ding phuong phap thiéu két hodc xi If miu bing axit.
Trong phuong phap thitu két khéng dung cdc muéi cacbonat cia kim loai kiém wvi
khi d6 c6 th€ mdt hoan toan thiy ngin. D€ xic dinh thiy ngin ngudi ta ding
phudng phip thiéu k&t trong cdc diéu kién khi khi dd thay ngén sé duge khu dé&n
kim loai réi cét trong dung cu dgc biét, thuong st dung canxi oxit va bdt sat, chi
oxit, chi oxit va canxi nitrat lam chA4t thiéu két. Hg thu dudec sé& dugec héa tan
trong HNO,.

Trong phuong phdp x& li miu bing axit ngudi ta thudng dung H,S0, khi cé miat
chdt oxi héa nhu HNO,, cdic mu6i nitrat hotc KMnO,. Qué trinh phd méiu khi dun
néng cho d&n khi mdAu trd nén tréng, sau d¢ loai ch&t oxi hda con du bing cich
thém vao cdc ch4t kh¥ nhu ure, formalin. D€ phan hiy mfu thyc vat hodc cic déi
tugng sinh hoc khdc ngudi ta diung hén hgp H,SO, vd HCIO, khi cd mat natri
molipdat. D€ dfy nhanh qué trinh phan hiy ngudi ta tfm w6t miu trudc bing dung
dich HNO; d#c.

Trong méi trudng axit khi ¢6 du thuBe thi, dithizon phan dng v6i Hg (ID) tao
thanh phdc Hg(HDZ), tan trong céc dung méi hitu co. Dung dich thdy ngan (II)
dithizonat trong CHCl3 va CCl4 cé mau vang - da cam ; hdp thu cuc dai d buéc
song 485nm. Hé s6 hdp thy phén td bing 7,1.10* ; dinh luat Bia tuan theo trong
khoadng néng d6 dén 60 ug Hg trong 50ml dung djch ehiét.

Dijéu kién thich hop d€ tao phidc va chiét phdc la trong dung dich H,S0, 0,5 ~ IN
hay HNO,; 0,5 - 1IN.
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- Trinh tu phan tich
Thieu hiy 1 gam dd4t da nghién d&n trang théi

byi bing hén hgp PbO, + Ca(NO,), trong dung cu 2 ) f
¢ hinh 30 : 1g d4t dugc mai min trong c6i véi 2g

PbO, va 0,15g Ca(NO,), da lam khé truéc trong ) 4
binh hdt £m. Cho hén hgp vado phén 1 cia dung . 3

cu va dun ndng, lic d8uy dun nhe & phdn trén ngon 1

lta den khi va sau d6 nung d&. Khi thigu két dung

- cu dugc dat hoi nghiéng. Sau 5 -~ 6 phit nung
no’r‘lg, di chuyén ngon lita dén kh{ dén 3, d6t nong Hink 30 - Dung cu dé thitu hiy
phén nay sau dd lai chuyén xuéng du6i, lam lanh. mau xéc dinh thiy ngan
Hoa tan thiy ngin da thang hoa trong lml HNO,; [ Binh dyng miu ds nghién nhé ;

1 : 1 r6i chuyén dung dich vio ph&u chi&t. Ria 2. Binh dé 14p trung thity ngan thing hoa ;
6ng nghiém mét vai 14n bing nubc cAt r6i gép cd 3. Ong néi; 4. Ong vi phéu.

vao phéu chiét trén. Pha loang dung dich bing nuéde

cdt d&n néng d6 HNO, IN. Sau d6 rét vao phéu,dung djch KMnO 0,1N dén khi

dung dich ¢ mau héng réi l4c déu. Sau 1, 2 phGt khi lugng MnO, cdn du bing

1,2 giot H,0; 3%. Sau dé thém vao phéu chiét 1ml dung dich complexon III 1%, 4ml
Na,SO, 20% ldc déu. Thém vao phéu chiét 4 ml dung djch dithizon 0,0005% trong
CHCI, va lac phéu chiét 1 phit. Tién hanh chiét dithizonat d&n khi dithizon khong
d8i mau. Sau khi tdch 16p, rét phan chigt vao cuvét va do mat dé quang & buébe
séng 485nm ; dung dich khéng la dung dich so sdnh.

Dung dich chudn géc :

Hbda tan 0,3336g Hg(NO,),.0,5H,0 tinh khiét hoa hoc trong 1ml HNO, dic réi
thém nudc cit dén 1 lit, dugc dung dich chufn ¢é néng d¢ 0,1 mg Hg/lml. Dudng
chufin dugc x4y dyng tit dung dich chuén cd ham lugng 2 #g Hg/ml trong HNO, IN.

10.. Xac dinh ham lugng Cu, Pb, Zn di ding trong dung dich chiét rit
amoni axetat theo phuong phip Von-Ampe hoa tan (Trebotareva, 1970)

L4y 10g ddt kho khong khi cho viio binh tam gide 250ml, thém vao 100ml dung
dich dém amoni axetat ¢cd pH = 4,8. Lic trén méy ldc 1 gid. Loc dung dich qua
gifly loc bang trdng. Ldy 80ml dung dich loc cho vado c6c hay bat thach anh, thém
vao Iml HNO, dic va chung trén bp di¢n d&€n trang thai sgt. Lai thém vao 2ml
HNO, dic nita, r6i lai chung dung dich trong cdc. Qué trinh x4 i miu bing HNO,
tién hanh dén khi phdn con lai chia {t nuc c6 mau trAng hay mau vang sdng. Sau
dé chung lugng chda trong clc dén khé, "x8i nhe' phdn khs béng HCI dac r6i chung
dung dich trong cfc d&n trang thdi mubi &m. Hda tan mudi khi dun ndéng trong 20ml
nudc cét 2 14n da duge axit héa bing HCI (1 : 100). Loc dung dich qua gidy loc da
dugc réa trudc badng HCl loang, hing dung dich loec vao trong binh dinh mtc 50ml.
Réa phén con lai trén gidy loc bing nuéc c&t ndng da axit héa r6i dua thé tich
dung dich d&n vach mic.
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D& xé4c dinh d6ng, kém, chl, ngudi ta 18y 8ml dung dich loc cho vao c6c dung
tich 50-100ml, thém vao 0,5ml dung dich Cd (4 ug/ml) ding lam dung dich chuin
trong, mdt luong nhd axit ascobic. Khufy déu dung dich dé hba tan hoadn todn axit
ascobic. Thém vao trong c6c 1,5ml dung dich dém amoni axetat (NH,OH 1M ; NH,CI
2,7M, CH,COOH 2M) chuy&n dung dich vao binh dién phan tao giot thuy ngan ; cho
hidro (hay nitd) qua dung dich réi tién hanh dién phin tai th€ - 1,2V trong 3 phit.
Sau dd nging cho hidro qua ; gilt yén dung dich 30 gidy, bdt ddu ghi dudng bi€u
dién qua trinh hoa tan anot cdc kim loai déng, chl, k&m. Sau khi ghi duge méi mot
pic déu cin ding khéng cho th€ bién thién trong moét khodng thoi gian ngin. Néng
dé cha nguyén t8 duge xdc dinh theo phuong phdp dudng chudn,

11. Sit dung quang phdé hdp thy nguyén tit d€ xiac dinh cac nguyén t6
vi lugng

Td khi quang ph8 hép thu nguyén td ra d&i, nhiéu nha nghién cdu di van dung
dé xdc dinh lugng v&t céc nguyén t8 trong cdc dbi tuong khdc nhau,

L.ALerner va D.N Ivanov 1970 da xac dinh ham lugng déng, k&m, mangan, coban
trong céic dung dich chigt rit d4t : HCl 1IN, HNO, 1IN, HCI 0,1N, HNO, 0,1N, H,SO, 0,1N,
CH,COOH 0,5N, CH,COONH, 1N, dung dich dém amoni axetat (pHI = 4,8).

Nhiing s6 liéu nhan duge chl ra rdng : cd th€ xéc dinh truc ti€p Mn trong tat
cd cac dung dich chiét rit trén; kém trong tit cd cAc dung dich chiét rat trén tru
amoni axetat; déng va coban chi trong 2 dung dich chiét rdt HCl IN va HNO, IN.

Khi dung cdac dung dich axit manh khdc nhau vé& tinh chdt nhung ¢d cling néng
d6 duong lugng, dé€ chiét rit cdc nguyén té vi lugng thl k&t qua xdc dinh ham lugng
cda ching rft gin nhau.

Khi sit dung dung dich KCl IN, ch& d¢ chdy cua ngon lda b} vi pham nhiéu.
Ti l& gita d4t va dung dich chist rdt 1a 1 : 10, thdi gian ldc 13 1 gid.

Diay cac miu ddu cia cidc nguyén t6 cén xdc dinh duge chufn bi bdng cdch hoa
tan céc mubi tinh khi€t cia cdc nguyén t§ cln xdc dinh trong cdc dung dich chiét
rut tuong dng. Do6i khi c6 thé€ ti€én hanh phan tich theo cdc miu ddu trong nudc.

Do nhay khi x4c dinh cdc nguyén t8 nhu sau :

Chidu cao cda T
B Chiéu chi ang di
Vech phan tich | Dong cda dn i€u rong um sang cl D& nhay
Nguyén t8 A% A) cila khe qua trén phén /1%
( “ (um) - trén ciia dén #g/
Khi (mm)

Cu 3247,54 -8 50 2 0,05
Co 2407,25 20 25 2 0,1
Zn 2138,56 10 300 2 0,02
Mn 2794 82 14 100 2 0,07
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Khi cédc diéu kién 1am viéc cia cédc thi€t bi d4 6n dinh, thl qua vdi phun, dua cédc
dung dich miu ddu va dung dich phén tich vao trong ngon lia réi xdc dinh céc gia
tri mat d¢ quang D tuong dng cla ngon ivua.

Theo cdc gia tri mét d6 quang cda ngon lda va ndng do6 cdc mau ddu tuong dng,
vé d6 thi chufn trén hai truc ; dua vao gid tri mat d6 quang do ducge ctia méu phan
tich va dudng chufin ngudi ta xdc dinh dugec néng d0 clia nguyén té cdn phan tich.

Khi xéc dinh nhiing nguyén t6 c6 néng d6 cao thi mat d6 quang tuong ding D;
clia cdc nguyén t6 d6 s& ¢ gid tri cao hon ding k€ so vdi gia tri mat d6 quang cia
su hdp thu khéng chon loc D¢ (D; > D¢). Trong trudng hop nay khéng tién hanh
hiéu chinh k&t qua theo su hdp thu khéng chon loe. Khi xdc dinh nhing néng do
nho, gid tri mat d6 quang tuong dng s& x4p xi v6i gid tri mat d6 quang clia sy hdp
thu khong chon loc Dy (D; = D¢), khi d6 cfin phai hiéu chinh két quia gia tri su
hdp thu khéng chon loc.

Sy hiéu chinh k&t qua theo sy hdp thu khéng chon loe duge thuc hién nhu sau :

Sau khi do cdc gid tri mat d¢ quang (D, ¢) theo cdc vach hfp thu cda cdc nguyén
té tuong uUng, ti€n hanh xic dinh gid tri mat do quang D khi sit dung dai phd lién
. tuc cua dén hidro, hay la nhing vach khong hdp thu cua sit (nhiting vach gidn véi
cdc vach phan tich) duge phdt ra tt dén phdng dién kép nhiéu nguyén td. Mat do
quang D; cia nguyén t6 cén xdc dinh sé bdng D; = Dy,; - D,. Si dung gid tri
, D, va dé thi chuéin da vé xac dinh dugc néng d6 chua bi&t. Sy hiéu chinh theo sy
"hdp thu khéng chon loc gin lién v6i viéc thuc hién hai qud trinh do lién tuc khi
nghiém ngat tuin theo tdt ca cdc diéu kién phéan tich.

Chuong 12

XAC DINH HOAT TiNH ENZIM CUA DAT

Enzim 12 chft xic tdc sinh hoc, ¢d ban chdt protein dude tac thanh do cac co
thé sng. Enzim déng vai trd quan trong trong trao d6i ch4t, quyét dinh t6c dd va
phuong hudéng cia qud trinh sinh héa trong co thé.

Trong d4t, enzim 3 dang ngoai bao hodc néi bao, dudc tach ra do sy phd hiy cha
t& bao sinh vat va thuc vAt. Enzim tdch vao d4t giit hoat tinh trong thoi gian kha
l4u phu thuéec vao tinh chit i, héa hoc : pH, d8 man, lugng cacbonat, tinh thuc cua
ddt va ch& d6 phan bdn.

Enzim trong d4t, chu y&u bi hdp phu do cdc phén td keo d4t, sy phan b8 cua nd
theo thanh phdn co hoc va lién quan rfit nhiéu v6i chdt hitu co dAit.

Hoat tinh enzim dugc bi€u dién bing don vi tdc dung hdéa, nghia 1a né bi€u thi
su thay d8i s8 lugng ban thé duge xdc tdc do enzim vdi thdi gian va diéu kién nh4t
dinh vé nfng d6 ban thé&, pH, nhiét do.
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Chudn bi ddt dé xéc dinh enzim. Mubn xdac dinh enzim trong dit khé thl phai
dé mAu dat hong kh8 & nhiét d6 phong dén trang thdi khé khong khi. Nhat sach
cdac ré c4y nhd, tAn nhé dit vA rdy qua ray 0,25mm. D€ xdac dinh enzim trong dAt
tuoi, thi ddt dugc nhat sach ré cAy nhd, rfy so qua ray d8 phan tich. Trong phén
nay s& xac dinh moét s§ enzim thudc 2 lop enzim phd bién nhft trong dit 1A enzim
oxi hda khd va enzim thiy phan.

1. Enzim oxi hé6a khi

1.1. Xdc dinh enzim dehidrogenaza (NAD(P) — oxidehidrogenaza)

Cac enzim dehidrogenaza tham gia vao qud trinh ho hép ching tdch hidro khoi
ch4t nén bi oxi hda va truc ti€p chuy€n hidro dé&n oxi phAn tir. M&t s6 khdac chuyén
hidro d&n chft nh4n nao ddé vi du nhu xanh metilen.

Dehidrogenaza xic tdc cho phdn dng loai hidro cia chét hitu c¢o va thuc hién vai
_ trd chét chuyén trung gian hidro. Hidro cé thé chuyén dén oxi khong khi (dehidrogeneza
higu khi) va co th€ chuy&€n dén chdt hitu co ki€u quinol (dehidrogenaza ki khi).

Hoat tinh cua dehidrogeneza nhu chi 86 hopt dng s6ng cia vi sinh vat va s6
lugng ch4t min bi phan huy do vi khuén.

- Nguyén Ui ciia phuong phdap. Co 88 cla phuong phép la sit dung ch&t nhan hidro
cia mubi 2, 3, 5 triphenyl-tetraclorit (TTC). Muéi khong mau g& bi khi do hidro
chuyén thanh hgp ch4t mau - triphenylfocmazan (TP)

H
H I
| N - N - C.H,
7 N -N - 06H5 I
CeHs — C + 2H —— CH; — C
NN = N* - CH I
C!
[TTC] [TP}

- Trinh tyu phén tich
+ Can 1 g d4t khd khang khi cho vao binh hit chan khong 50 ml c6 nép thiy tinh.

+ Thém vao dé 10 mg CaCO; va tron dén. Thém 1ml glucozo 10% va 1 ml dung
dich 2,3,4 triphenyltetraclo.

+ Viéc xdc dinh ti€n hanh trong diéu kién ki khi, nén phai hdt khéng khi trong
binh 2 - 3 phit.

+ Lic binh cfn than va dat binh trong td fm 37°C trong 24 giv.
+ MAu d6i ching ddt duge khit truing & 180°C trong thdi gian 3 gid.
+ Sau khi 4 thém vdao binh 25 ml rugu etilic v& ldc trong thdi gian 5 phut.

+ Loc d€ thu dich loc trong triphenylfoocmazan vd so mau trén m&y so mau quang
dién v6i kinh loc sang 500 - 600nm.
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-~ Xay'dl,mg thang mau tieu chudn : 1y 6 binh dinh mdc 25 m] lan lugt thém
vao dd 0, 2, 4, 6, 8 va 10 ml dung dich foocmazan cé néng d6 0,1 mg/ml dinh mue
bing rugu etilic d&n vach va so mau.

- Hoat tinh cia dehidrogenaza dugc bi€u dién biAng mg TP¢ trén 10 g d4t trong
théi gian ngdy dém, sai 86 xdc dinh dé&n 8%.

Tinh két qud : Hoat tinh dehidrogenaza (X) dugc bi€u dién bing mg TP¢ theo
céng thie sau : :

a.b.10
n

a - TP¢ dugc tim trén d6 thi chufn (mg)
b ~ 25 ml dung dich chi&t

10 - d€ chuy&n thanh 10 g d4dt

n - khéi lugng dAt

X =

Héa chat

1-01M dung' dich chdt nén cta dehidrogeneza : 1 g glucoza hda tan trong 100
ml nudc cAt.

2 - Dung dich 1% TTC : 1g trong 100ml nuéc cdt.
3 - TP¢ (triphenylfoocmazan) d€ x4y dyng thang mau tidu chudn.
4 — Ruogu etilic tinh khiét.

1.2. Xdc¢ dinh hoat tinh enzim ascobicoxidaza

Enzim nay xdc tdc phdn dng oxi hda axit ascobic. Axit ascobic (vitamin C) cd
trong d4t tit ngudn g6c thuc vAt va vi sinh vat. Axit nay duéi tdc déng cda enzim
ascobioxidaza chuy&€n thanh dang axit dehidroascobic.

CH,O0H CH,0H
| ascobicaxidaza l
HCOH _— HCOH
" o)
HC HC - 0 —
~NC=C C=0
L c-¢c”
OH OH |
O O

- Nguyén Ui cia phuong phép. Phuong phép xdc dinh hoat tinh cia ascobicoxidaza
dua trén co 88 x4c dinh 86 lugng cdn lai cia axit ascobic trong qua trinh phan dng
khi 1¢i dung tinh khd cta né. Hiéu s€ gita luong axit ascobic thém vao d4t va lugng
con lai 1a 56 ludng dehidroascobic duge tao thanh.

- Trinh tyu phén tich. CaAn 1 g dft qua rAy 0,25 mm cho vao binh miéng réng 50
ml. Thém vao 1 ml dung djch axit ascobic. Dung pipét thém vao 1 ml nuéc cdt. Lac
binh déu va day bing ndt lie. D&t binh 3 nhiét d¢ U 1a 37°C trong 1 giv. Sau d¢

~ ding 6ng dong thém vao 28 ml axit HC] 1%. Léc trén médy 5 phit ; loc qua gifly
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loc. Dang pipét 14y 5 ml dung dich loc cho vao binh thé tich 250 ml da chda 45 ml
nuéc cft. Chugn d6 maiu: bAng dung dich 2,6 dlelbphenolmdophenol 0,001N dé&n mau
héng bén ving trong mét phit.

Mau d6i ching la dit duge khi trung trong néi khi trung 8 ap luc 1,5 atm trong
1 gid.

- Tinh két qud. Hoat tinh céia ascobicoxidaza (X) duge bi&u thi bing mg cia axit
dehidroascobic trong 100 g dét duge tinh theo cong thdc sau :
(a—~b)N.p.100

n

X =

a : 1a s8 ml dung dich 2,6 diclophenolindophenol tidu t6n khi chufn dé.
b : s6 ml dung dich trén chufn d6 méu d6i ching.

N : néng d6 cia dung dich 2,6 diclophenoclindopheno! (0,001N).

p : hé s6 pha loang dung djch.

n : kh6i lugng d4t l&y phan tich (g).

100 : d€ tinh ra 100 g dAt.

- Héa chdt ’

+ 2,6 diclophenolindophenol 0,001N : hda tan 200 g trong nuéc cfit va dinh mic
dén 1 lit. Trude khi loc cho thém vao d6 1 thia ca phé nhé NaHCO,. D6 chuén cda
thudc thd dugc tinh theo axit ascobic.

Hoa tan moét vai tinh th€ axit ascobic (1 - 1,5 mg) trong binh dinh mdc 50ml
bing dung dich H,80, 2%. L4y 5 ml dung dich vita mdi pha cho vao 2 binh, thém
1 vai tinh th€ KI (gdn 5 - 10 ml), 5 giot dung dich hé tinh b6t 1%, chufn db 1
binh bing dung dich chi thi 2,6 diclophenoclindophenol va mét binh kia bing dung
dich KIO; 0,001N.

Tinh d& chudn (T)
_0,088.a

O day

+ T s6 mg axit ascobic tuong dng v6i 1 ml thuéc thit 2,6 diclophenolindophenol
+ 0,088 s6 mg axit ascobic tuong duong v6i 1 ml dung dich KIO,.

+ a ]2 th€ tich dung dich iodatkali tidu t6n chufn d9 dung dich axit ascobic (ml)
+ b la s6 lugng dung dich 2,6 diclophenolindophenol tiéu t6n chufn d¢ (ml).

1.3. Nitratreductaza (NAD - khir : nitrat—~oxidoreductaza)

Quaé trinh khit N — NO; trong dit dén amoniac dudc xiic tdc do enzim nitratreductaza
va nitritreductaza. Nitratreductaza tdc dung d&n NAD - khit (NAD-H,) nhu chit cho

hidro vA chuyén hidro dé&n oxi cia nitrat (NO,)
NAD -H, + NO; = NAD + NO, + H,0

- Nguyén li cia phuong phdp. Phuong phap xéc dinh hoat tinh nitratreductaza
trong dit dua trén co sd tinh todn gidm lugng nitrat khi 4 ki khi ddt.
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- Trinh ty phan tich.

Can 1g d4t qua ray 0,26mm cho vao 8ng nghiém. Thém 20 mg CaCO,. Dung pipét
them vao d6 1 ml dung dich KNO,% 18c*déu. Thém 1 ml dung dich dubng glucozo
nhu ch&t cho hidro, lAc déu. Dat 6ng nghiém mAu trong binh hdt chAn khéng, hit
hé&t khéng khi. Sau d6 binh hit chan khéng chda 6ng thi nghiém dat trong th &m

30°C trong 24 giv.

MAu d6i ching 1a ddt khéng cé chft nén d& duge khi trung & 180° trong 3 gio.
Sau khi 0 chuyén toan b§ huyén phi trong 6ng nghiém sang binh dinh mdc 50m)
bing nudc cdt, dinh muc tdi vach. Loc vao binh dinh mic khic v dinh midc d&n 50
ml. Trong trudmg hop dung dich dyc thi thém 1 ml dung dich béc hda phén nhom.

L4y 20 ml dung dich lgc cho vao bat sid, bay haoi d&n gin khé (con lai vai giot,
khong duge qua khé NO, s& mdt) trén bép, cdch thiy. Thém 1 ml dung dich axit

disunfophenic, tdn phfn c#n trong bat bing dfu dda thuy tinh. Sau 10 phit thém
vao b4t 15 ml nuéc cdt ldc déu vA thém 1 méAu gify quy. Dung barét thém tit tiu
vao b4t dung dich kiém 10% dén khi gify quy ngd mau xanh. Dong thdi hop chit
phic mau vang da cam dugc tao thanh. Néu dung dich duc cd thé thém 2 - 3 giot
kiém. Chuyén toan bd dung dijch trong bat si sang binh dinh myic 50 ml, lic déu
dinh mdc tdi vach.

So mau trén mdy so mau quang dién, st dung kinh loc sdng xanh (d6 dai buée
séng 400 - 500 nm). D6ng thoi ti€n hanh x4y dung thang mau tiéu chufin (c6 thé
xem thém phéin phan tich cay, d4t).

Hoat tinh nitratreductaza dugc bi€u dién bdng mg NO; bj khi trén 10 g dung
dich trong ngdy dém. Sy khéc nbat giita 86 lugng NO, them vao ddt trong thanh
phin chdt nén (1 ml KNO, 1%) va lugng cdn lai NO; chinh 1a luong NO; bi khi.

- Tinh két qud. Hoat tinh cua nitratreductaza (X). dugc bi€u dién bing mg
NO; bi khi trén 10g d4t trong 24 gid : dugc tinh theo cong thic sau :

a.p.10
n

a :s6 lugng NO; dugce tim thdy trén df thj (mg)

X =

b : hé s6 pha loding (g%)

10 : tinh trén 10 g d4t
n : khéi lugng ddt 18y phan tich.

- Héa chdt

+ Dung dich chudn. Can 0,722g KNO, da sdy khé hda tan trong 1 lit nuéc cit
(1 ml dung dich chita 0,01 mg N — NO,). Pha loing dung dich trén 5 lin sé& dugc
dung dich ¢ néng 46 0,002 mg N-NO,/ml. Dung djch ndy dung d€ x4y dung thang
mau tidu chuén.

+ Axit disunfophenic xem phdn phan tich cay.
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2. Enzim thiy phin hgp chit hiu co

Trong thanh phdn xdc thyc vat, vi sinh vAt & trong d4t chda mot a8 lugng lén
hogp chit protein, axitamin va céc hop ch&t hitu co khac. Su chuy&n hda etia cac hop
chdt nay trong dft do of su ¢6 mit cla enzim thiy ph&n vad enzim khit amin. San

phdm cudi cing cia quéd trinh chuyén hda la NH:, vi vAy ngudi ta goi qud trinh
trén ]A amén hda.

2.1. Enzim ureaza
- Nguyén li cia phuong phdp 12 tinh lugng NH:' ducc tao thanh khi thuy phan.

Enzim ureaza xiic tdc phan dng thiy phan uré. Phan dng thiy phAn xiy ra nhyu sau :
H,0
2

NH, - C - NH, 2NH, + CO, + H,0
0
0

Uré cé mit trong d4t ti thanh phén x4c thuc vat phdn chuéng cfing nhu phéan
dam. Su ¢6 mat cia uré trong d4t cdn do sy chuy€n héa hop chét hitu co chda nito.

urcaza

- Trinh tu phan tich

+ Can 5 g dat cho vao binh dung tich 50ml, thém 10m! dung dich dém photphat
(pH = 6,7), 10m! dung dich uré 10%.

+ Day mit binh, lic déu va dit vao ti &m nhiét d6 37°C trong 24 gid.
+ Loc gan phén dich qua phéu loc (chl chuyén phin nuéc).
+ Thém vao binh chia ddt 15ml KCl 1IN, lac 5 phut d€ dfy NH, hép phu.

+ Loc tiép tuc vao binh trén va dinh mic dich loc d&n th& tich 50 mi.
+ L&y 10 m! dung dich lgc d& c4t x4c dinh nito theo phuong phip Kendan.

+ Thém 5 ml dung dich kiém 2% dé ddy NH, va cAt khoadng 15 phdt k€ tit lic
86i- Chuin d6 va tinh ké&t qua.

- Tinh két qud. Hoat tinh enzim ureaza dugc tinh bing mg trén 10 g d&t trong
ngay dém.

(2-b)N.14.10.p
NH,; = o

a - s6 ml axit tidu t8n chufn d6 mAu d6i ching (ml)
b - s6 ml axit tidu t6n chufn d6 miu phan bdn
N - nfng 46 cla axit
14 - duong lugng cia nitg
10 - tinh ra hoat tinh trén 10 g dit
p - hé s6 pha loang.
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2.2. Enzim proteaza

Enzim proteaza xic tdc phdn idng thiy phAn phén huy hgp ch&t protein trong d4t
thanh peptit va axit amin, Phan \ding phén hiy d6 nhdm vao pha vo lien két peptit
theo so d8 nhu sau :

enzim
..NH-CH ~CO - NH -~ CH - CO -~ NH - CH - COOH
l | | +H0
R, R, R
— NI, ~ CH - COOH + .. NH -~ CH — CO - NH - CH -~ COOH
I | |
R R, R,

Phan dng phan hiy thiy phAn nAy cd y nghia d6i véi d¢ phi cia d4t, 1A giai doan
d8u ctia quéd trinh amon hda, cung cdp nito khodng cho cay.

- Nguyén tc cia phuong phdp. Nguyén tic cia phuong phdp la dya trén co sd
tinh toin s6 lugng axit amin tao thanh khi thiy phén céc protein trong d4t bang
sy lién két ching thanh phidc chit ¢é mau.

Khi xdc dinh hoat tinh proteaza trong dft thi thudng ch&t nén duge st dung nhu
casein, zelatin vA mot sf peptit.

- Trinh ty phén tich

+ Cén 2g dugc trén cin ki thuft cho vao binh 50 ml

+ Thém 10 ml dung dich casein hay zelatin 1% pha trong dung dich dém photphat
(pH = 7,4) va 0,5 ml toluen.

+ DAy nit binh, 1&¢ 8 phit va cho vao ti &m 80°C trong thoi gian 24 gio.

+ Déng thdi cing dat vao td fm mfu d6i ching da tiet trung bAng hoi ndng 8
150°C, trong 3 gid.

+ Loc va 18y 5 ml dich loc trong cho vao 8ng nghiém thdy tinh.

"+ Them véo d6 0,5 ml dung dich H,SO, 0,IN.

+ Thém 3 ml dung dich Na,SO, 20% d€ tao ra mdi trudng axit y&u k&t tia protein.
+ Lai loc dung dich vao 8ng nghiém.

+ Theém vao dung dich lgc 1 ml dung dich ninhidrin 2% lac déu.

+ Dat 6ng nghiém chda dung dich dun trén b&p céch thuy trong 10 phiit.

+ Chuy&n toian bd dung dich mau trong 8ng nghiém sang binh dinh mic 50ml,
dinh mic bAng nubc clt dén vach, 1ic déu.

+ So mau trén mdy so mau quang dién, véi cuvét day 5mm, st dung kinh loc
sang xanh 14 cAy (chiéu dai buéc séng 500 — 600 nm).

- Tinh két qud. Hoat tinh proteaza duge bifu thj bang mg glixin trén 10 g d4t.
D6 chinh xdc la 80%.
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D€ tinh toin phii cAu tao thang tiéu chufn : 0,1 g glixin tinh khné't hba tan trong
100 ml nudc cét. Trong 1ml dung dijch nay chda 1lmg glixin.

Ti dung dich trén 14y 2, 4, 6, 8 va 10 ml cho vao cdc binh dinh mide 50 m] va
lain lugt thém t&t cAd cdc thubc thd nhu phAn tich mfu va cufi cing 1A hién mau
v8i ninhidrin,

Hoat tinh proteaza (X) dugc bifu thi bing mg glixjn trén 10g d4t trong 24 gid.

a.1l0
n

X =

a : 56 mg glixin tim thdy trén d6 thi chufn.
n : s6 g dit tuong dng véi thé€ tich xdc dinh (hién mau)
0 : d€ chuyén ké&t qua ra 10g dAt.

- Héa chét
+ Dung dich zelatin 1% (hay casein) trong dung djch dém photphat (pH = 7,4).

+ Dung dich dém photphat (pH = 7,4) : 11,876 g Na,HPO,.2H,0 hoa tan trong
1 lit nuéc cdt : 9,078g KH,PO, hoa tan trong 1 lit nuéc cit. Trén 80 ml dung dich
NazHPO4.2H20 vdi 20 ml dung dich KH2P04 ta s8 cd dung dich c6 pH = 7,38.

+ Dung dich ninhidrin 2%. Can 2g ninhidrin hda tan trong axeton, dua dén 100ml.
Dung dich lam viéc duge chudn bi bdng cdch hdn hgp 95 ml dung dich nay v6i 1 ml
CH,COOH va 4 ml nuéc (chi chufn bj trudc khi xdc dinh).

2.3. Enzim photphataza

Photphataza thuéc nhdm enzim xic tdc cho phan Wng thiy phan hgp ch4t photphat
hitu co theo mé6i lién ké&t este photphat :

ONa photphattaza
R-0 - = O —— R - OH + Na,HPO,
T~ ONa +H,0
Trong méi trudng Ad4t cd cAc photphataza kiém va axit xdc tdc thiy phén tdch ra
photphat v6 co va gfc hitu co cia chét nén.

- Nguyén Ui cia phuong phap. Phuong phap xéc dinh hoat tinh photphataza dua
trén cd sd do photphat vé6 co dudc tich ra trong phAn @ng enzim hda hay phin hiwu
co cia phén td chdt nén - photphat hitu co.

Photphataza kiém dugce xdc dinh & pH : 8, con axit duge x4c dinh & pH : 54
Hoat tinh photphataza téng s6 dugc x4c dinh & pH tu nhién cia d4t d6.

Hogp chdt photphat hitu co la phdn quan trong cua photphdt ddt (20 - 80%) dudc
chuyén thanh trang thdi d& tiéu d6i véi cAy do tdc dung enzim thiy phan. Hoat tinh
cla enzim duge dac trung cho qui trinh sinh héa huy dong photpho cho cay tréng.

- Trinh tu xéc dinh

+ Can lg ddt kho khéng khi (dugc chufn bj d€ xdc dinh enzim) cho vao binh
50 ml.
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+ Thém 0,9ml nudc cit d€ lam £m dAt.

+ Thém 1ml dung dich phenolplitaleinphotphat natri.

+ Thém 3 giot toluen, day ndp binh va lic 5 phit trén mdy lic.
+ Dat vao td 4&m & nhist d6 30°C trong mot giv.

+ Thém 45ml nudc ct va Jac déu 5 phiit.

+ Loc qua gifly loc khong tro vao binh dinh mdc¢ 50ml.

+ Léy 20ml dung dich loc cho vio &ng nghiém, thém vao 2ml dung dich NH,OH
10%, lac déu.

+ Dung dich mau dugc do trén may so mau quang dién véi kinh loc sdng mau
xanh, cuvét day Bmm.

+ Néu dung dich ¢6 mau téi ¢6 th€ thém vao 1 ml dung dich b&o hda pheén nhém.

+ Dung dich chufn 12 phenolphtalein : 0,01g phenolphtalein hda tan trong 60ml
rugu etilic va dinh midc téi 100m]. Trong 1ml dung dich nay chda 0,1mg phenolphtalein.

Thang dung dich mau tiéu chudn dugc cfu tao nhu sau : l4n lugt 14y lugng dung
dich m#u tieu chufn chda luong tuong dng 0,02 ; 0,04 ; 0,06 ; 0,08 va 0,lmg
P,04/50ml va cdc hoat dong tiép theo gi6ng nhu phan tich miu. Do cudng d9 mau
trén mAy so mau quang dién.

- Tinh két qud. Tinh hoat tinh cla enzim photphataza (bing mg P,0,/100g d4t)
theo c8ng thic sau :
_ (a—b).p.0,45.100
n

X

a : 88 lugng phenolphtalein theo d6 thi cia miu thi nghiém.
b : 86 lugng phenolphtalein theo d8 thi clia miu déi ching.
0,45 : hé s6 chuyén phenoclphtaleinphotphat natri thanh P,0O,.
n : khéi lugng ddt (g).

100 : d€ chuy&n ké&t qud ra 100g d4t.

-~ Hoéa chat
+ Dung djch phenolphtalein photphat natri 1%
+ Dung dich NH40H 10%
+ Ruogu etilic
+ Dung dich b3ao hoa phén nhém. -

2.4. Enzim xenlulaza

Enzim xenlulaza xdc téc cho phan d@ng thuy phan xenlulozs trong d4t thanh glucozo.
Qué trinh phan gidi nay c¢d y nghia rdt 16n d6i véi su chuyén hda ch4t hiu co ¢
trong dit va d6 phi d4t.

- Nguyén Ii cia phuong phdp 13 tinh lugng glucozo duge tao ra trong qud trinh
thiy phan.
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Trinh ty phdn tich

+ Can 10g d4t trén cAn ki thult cho vao binh 50ml.

+ Thém vao 1,5ml toluen.

+ Thém 5ml dung dich dém axetat (pH : 5,5).

+ Thém 5ml dung djch cacboximetylxenlulozo (CMX) 1%, lic déu.
+ Day nép binh va dit vao td §m 35°C trong thdi gian 48 giv.

+ Mau d6i chdng thay chét nén bing 5ml nuéc ; mlu d6i ching thi 2 bao gém
cdc thuéc thit nhung khéng co dAt.

+ Sau khi 4 thi dat binh trén b8p cdch thiy dun dén 100°C.
+ Thém 0,3g phén nhém dé€ ké&t tita CMX.

+ Loc qua gifdy loc khong tro va binh dinh mdc 50 ml, dua thé tich dich loc dé&én
50ml b3ng nuéc cA4t.

+ Ldy 2ml dung dich loc cho vao 6ng nghiém chju nhiét dung tich 45 — 50ml.
+ Thém 4ml dung djch antron. -

4+ Sau 30 phit so mau trén mdy so mau quang dién v8i kinh loc sdng mau xanh
(d6 dai buéc séng 551 nm), v6i cuvét day 10 mm. M&Au d6i ching 12 mAu d6i ching
thd nh4t.

+ 86 lugng glucozd dugc tao thanh tinh theo d6 thi chufin thanh phin ban ddu.

- Tinh két qud. Hoat tinh xenlulaza (X) duge tinh theo céng thic sau :

a.p.10

X = . (mg glucozo/10g d4t)

a : 86 mg glucozo cia méiu tuong ¥ng v6i thang chudn duge tim thdy trén d6 thij
p : hé s8 pha loAng méu

n : khéi lugng méu ddt 14y phan tich

10 : Tinh két qua ra 10g ddt.

- Héa chét

+ Dung dijch CMX 1%

+ Dung dich antron : dung dijch antron 0,2N trong dung dich H,SO, 95% (5§ ml
nudc thém axit H,S0, dac cho d&n 100ml). Dung dich H,SO, 95% d& ngudi thém

vao dé 200 mg antron va gitt dung dich nady 4 gid trong nuéc d4. Chi pha trudc lic
st dung.

+ Dung djch glucozo tidu chufin : 14y 2,5 ml dung dich glucozo (c¢é luong glucozo
tu 10 - 200 ug/ml) tac dung v6i 5 ml antron vd so mau thang mau dd.
Ghi chd antron la 9,10 dihidro 9-xetcantraxen (C,,H;,0).

3. Xac dinh khA ning nitrat héa cia dat

H4u hét nits cua dit & dang hitu co, dang khodng khodng qua 1% lugng t8ng sd.
Dang nitad khodng (NH:, NO;...) 12 nguén dinh dudng truc ti€p cta cay. Trong dAt
nguén nito khoang luén duge b8 sung, huy déng do cdc qué trinh phan giai sinh hoc
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‘amon hda va nitrat hda. Nguén NHI dugc tao ra trong ddt duge cdc keo dAt git lai

bing pbAn ing hdp phy, dy trit cho dinh dudng cay tréng. Con NO,; khong bi keo
d4t hd&p phu, khong bi lién két hda hoc d&€ mdt do rita tréi theo nuSc mat fxay xufng
tdng ddt sdu hon. Vi vay xdc dinh kha nang tao thanh NO; cd y nghia vé dinh
dudng cla cfy tréng va si dung phAn bdn.

- Nguyén Ui ciia phuong phdép. Nguyén M cﬁa'phucmg phdp 1a tinh lugng NO;
dugc tao ra do sy nitrat hda trong thdi gian nhé&t dinh (12 ngay dém) va diéu kién
thuan loi vé nhiét d6 (28°C) d6 £m (60% dung higng &m déng rudng) va cung cdp
ddy du oxi.

Kha nang nitrat héa cia d4t duge xdc dinh 4 trang théi ty nhién khi dua vao
dit phan bén dang amoni 0,14 mg (NH,),S8O,, tuong duong 30mg N va véi (0,5g)
dé gidm d6 chua cia dft.

- Tyinh tu x6c dinh
+ Ldy 1 chiéc c6e, dudi ddy trdi mét it thuy tinh vd x€p thanh dang ndi va dat
mét 6ng thuy tinh cham ddy cde. ,

+ Cdn toAn bd céc thiy tinh vd va 6ng trén cAn ki thuat. D6 1a trong lugng bl

+ Cén trén can ki thuat 3 mAu d4t mbi mau 100g (l4y ti mdu trung binh, dit
qua ray 1 mm). Déng thdi c4n 10 g d4t d€ xdc dinh d6 &m. ‘

+ M6t mfu dit cho vao c6c, nén nhe dft hoi chat (a),

+ Mét mAu dit thd hai cho vao bat sd to, thém vao 0,14 g (NH,),SO,, trén déu
bAng thia nhé va chuyén ddt vao cc thd hai 43 chudn bj nhu da ndi § trén (b).

+ M6t mdu ddt thd 3 cho vao bat sd, them 0,14 (NH,),S0, va 0,5g CaCO,, trén
déu cin than va chuyén vao céc thi 3 (C) nén nhe dit hoi chat.

4+ Tinh dung lugng m d4t bing cich xac dinh d6 &m ddt (sdy 3 105°C dén khéi
lugng d4t khong ddi).

+ Céc cung véi d4t dat trén cAn ki thuat va thém nubc bAng pipet dén khéi lugng
da dugc tinh tuong dng véi 60% dung lugng m déng rudng.

"+ Dat cac c6e chia d4t da diéu chinh 46 Sm vao td &m 28°C, thém nudc dinh ki
trong thdi gian 0 (12 ngay dém) theo khéi lugng. D6 &m trong cBe git §n dinh bing
60% dung luong &m dbng rubng.

+ D8ng thai véi viéc 1 d4t, phai xdc dinh ham lugng NO; riéng trong dit truéc khi .
+ Sau 12 ngay tién hanh xic dinh NOj trong dét.

+ Can 50g d4t sau khi 0 cho vao binh 250 - 300ml.
+ Thém 0,5g than hoat tinh 43 nghién nhéd
+ Thém 250ml nuéc cit va lic déu 5 phut.

+ Loc qua gifly loc, n€u phdn diu duc c6 th€ d8 nguge lai phéu. N&u dung dich
duc cd thé thém 2 ml dung djch Al,(8O,), (13 g sunphat Al pha trong 100 ml H,0)
truéc khi loc.

+ Ldy 50 ml dung djch trong cho vao bat si bay hoi trén b&€p cdch thiy d&n khé.
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+ Thém vdo 1lml axit disunfophenic, hda tan hét phén cén trong bit.
. -I-(I Sau 10 phit thém vao bat sd 20ml nuéc cit, lic déu va trung hoa theo gidy
quy bing dung dich NH,OH 10%.

+ K&t thic trung hda, néu trong dung dich cé NO; thi dung dich hién mau vang
va thém ti€p 1 giot NH,OH d& két thic viée trung hoa.

+ Chuyén dung dich mau vang sang binh dinh ‘mic 50ml! dinh muic téi vach. Do
cudng d6 mau trén mady so mau quang dién.

+ D6ng thoi chufin bi thang mau tiéu chufin nhu khi phan tich miu.

- Tinh két qud. Kha néng nitrat hda bi€u dién bdng mg NO; / 100g dit dugc
hinh thanh sau 12 ngay 4. Phdn tinh NO; xem muc phén tich cay va dat.

- Héa chdi
+ Axit disunfophenic
+ NH,OH hay KOH 10%

+ Dung dich chuifn NO; : Can 0,1631g KNO, tinh khiét hoa tan trong 1 lit nuéc.

L4y 100m! pha thanh 1 lit s& duge dung dich d€ cfu tao thang mau tiéu chudn,
chia 0,01 mg NO;/lml.

’

Chuong 13
MOT SO PHUONG PHAP PHAN TiCH VI SINH VAT PAT

Vi sinh vt ¢6 méat khdp noi trong ty nhién : trong d4t, trong nuéc, trong khong
khi... Trong dd, d4t la mot trong nhitng moi trudng thuldn lgi nhdt cho su phat tri€n
cia cdac loai vi sinh vat khédc nhau. Vi sinh vAt cd vai trd quan trong trong qua
trinh hinh thanh dft. D6 phl cia dft duge tao thanh la nhd qui trinh hoat déng
cia vi sinh v4t trong cdc vong tufin hoAn sinh hoc va qud trinh tich ldy sinh hoc
cua d4t. Cdc san phdm hoat ddng cia vi sinh vat la y&u t8 quan trong va, tich cuc
quyét dinh pha hiy d4 va khodng vat tao thanh d4t.

D€ xic dinh dugc sd lugng chia vi sinh vat trong dit, ngudi ta thudng st dung
nhiéu phuong phdp khic nhau, phfin duéi ddy sé& trinh bay cic phuong phap phan
tich mot s6 nhém vi sinh vat chinh trong d&t cd vai trd quan trong déi v6i sdn xudt
néng nghiép. DAy 12 nhitng phudng phép dang duge st dung réng rai trong céc phong
thi nghiém & Viet Nam va cdc nuéc trén th€ gidi.
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1. Chuén bj dyng cy pbén tich vi sinh vat

1.1.- Vit liéu, trang thi€t bi va héa chd:

~ Tai dyng méu dat (bAng plastic, hop, lo, nhya céc cd)
- Béng v tring va cén 96°

- Dl_mg' cy l&y méu : dao, xéng, kéo

- T4 lanh d€ bdo quin méu

~ Dén cén

- Cédc loai dung cu thiy tinh vd trung : hop petri, 6ng nghiém, pipet cdc loai,
binh tam gidc cac loai '

- Can phan tich, ki thuat

- May lac .

- Hoa ch&t cée loai d€ chufn bi méi trudng hoic moi trudng di duge chufn bi sin.

— N&i hdp khd trung

- Nhiét k&

- Néi céch thiy cd diéu chinh nhiét do

— T4 4m nudi vi sinh vat

- May khufy tu

— Kinh hifn vi va cdc dung cu lam tiéu ban kém theo

- May d&m khufn lac

- Cdc loai que cfy vi sinh vat

- TG sdy

- Budng khit tring

- Mbt s6 loai thuéc nhuém i

- M6t s6 dung cu may mdc chuyén dung khac

Phong thi nghiém phan tich vi sinh vat phai dugc b8 tr{ 3 noi thodng gid, phdng
luén sach s& cic dung cu ding d€ phan tich phai duge vé tring trude khi lam viée.

~ 1.2. Khir trang dung cu va mbi trudrng nubi cdy vi sinh vit

Kht trung la mét trong nhitng bién phdp quan trong va bat bubdc trong phan tich
vi sinh vt nhlim tranh ey phat tri€n cla vi sinh vat ngoai lai vio gi6ng vi sinh vat
nghién cu.

- Khi trung dung cu : t4t cA cdc dung cu phan tich vi sinh vaAt phai duge d€
khé va dat trong hop dung dung cu cé ndp day. Trudc khi dung phai khit trung kho
& nhiét d6 160 — 180°C trong 120 phdt hosc khi trang wét 6 1,0 atm trong 30 phut.

- Khir tring méi trudng nubi cdy vi sinh vat theo yéu cu cy thé cia ting méi trudng.
1.3. Ldy mdu ddt dé phén tich
1.3.1. Nguyén téc

Moi dung cu lfy miu, dung miu déu phai vo triung, mAu d4t 14y vé t6t nhat 1a
phan tich ngay. Néu chua cé didu kién phan tich ngay thi phai bdo quan trong tu
lanh 6 5°C va phai phan tich trong vong mot tudn.
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1.3.2. Céc phuong phdp l&y méu ddt

Tuy thuéc vao muc dich yéu cfu ma lya chon cach 148y mdu thich hgp, cd thé 14y
méiu theo hai hinh thdec :

- L4y mAu theo tdng phat sinh : cdch thdc tién hanh tuong tu nhu ldy miu d€
phén tich cdc chi tidu H, héa thong thudng khdc. Tuy nhién, khi lfy méu phan tich
vi sinh v&t phai dung dung cu d& vé trung (hd dung cu vao lia hoic lau bing cén).
Cing cd th€ khd trung va "lam sach" dung cu bang chinh 16p ddt & tdng cln 14y
miu réi 14y méu dit ngay tdng d6. Khi 18y méu dat phai loai bé 16p dit & trén mat
dé sAu tir 1 dén 3 cm, vi l6p d4t nay d€ bi cde vi sinh vat x8m nhidm vao tu
bén ngoai.

- L&y mAiu hén hgp : thudng duge sit dung trong nghién ciu vé dong thdi cha vi
sinh vat trén mot khu ddt nghién cdu bosc trong cde rudng thi nghiém. Mau dit
duge ldy & tdng canh t4c, ti 5 d&n 10 di€m theo nguyén tdc dudng chéo. Trén dién
tich 100 — 200 m? cén 14y 7 - 10 mdu, sau 14y miu trung binh. Méi méu ldy khoang
0,5 - lkg, tron déu v6i nhau trén tdm nilon dé vé trang, sau dd 18y 0,5 - lkg vao
hop nhua vo trung, d&t vao tdi vAi bube lai vA cho vao tdi nilon.

1.4. Chudn bi mau d&t dZ phin tich

MAiu d4t dem phan tich c4n dugc trdn déu trong cfc hay hép nhya v6 tring &
phong thi nghiém, sau d¢ ding phanh hoac kep sidt vé trung A& loai bd ré cay va
cdc vt la khdc. N&u méu dit 14y phan tich & trong tu lanh thi truéc khi phan tich
phai phuc héi su phdt trién cia vi sinh vat & trong d4at bdng cdch cho vao ti dm
4 28 - 30°C, sau moét dém mang méAu ra phan tich,

Dung thia nhd da vé trung 18y 1 g 44t vao chén si da khd trung, sau dé nghién
dit bing chay cao su vé trung. Chufn bi hai binh tam gidc, mét binh ding 99 ml
nudc cdt vo tring vd 1 binh khéng dung gl da vé trung. LAy nudc & binh thd nhAt
d8 vao chén st d€ chuyén todn by d4t di nghién nit vao binh thyd hai r6i day binh
bing nit béng, l4c déu trong 10 phit. Sau d6 Idy ra d€ yén 1 phut cho lidng céc
hat 1dn va ngay sau dd duge ding 48 chufn bi tiéu ban hoac d€ pha loéing ti&p, khi
d6 ta duoc dich huyén phii dit 3 d6 pha loang la 1072 tiép tuc chuén bi cic djch
nubi cdy cé d6 pha lodng, 107% 107% ... theo so d6 sau day :

Iml 1ml
1g ddt + 99 ml —_— 99 ml —_ 99 m]
nubc c4t vo trung nufc cit v4 trung nude cit v6 tring
(1072 (107% (1079
1ml 1ml 1ml
9 ml nuéce c4t 9 ml nuée c4t 9 ml nudc cit
v6 trung (1073) vé tring (1073) v6 tring (1077)

Sa 438 pha loing dich nuéi cdy
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T dich huyén phu géc
cd d6 pha loang 10 2, ding
pipet v6 trung hit 1 ml 10 g a8t
cho vao binh tam gidc co iml 1m
chita 99 ml nu8c cdt vé ' '
trung ta dugc d4 pha loang m m W m
10™*, sau d6 tién hanh pha .
long theo so d6 pha loang
dich nu6i cdy (trang 180)
va so d6 hinh 31 dugc d6 m
pha losing 1072, 1074, 1075, » ,
1075 Méi 14n pha loang 10! Lk 10 0 105| 108 107
phai ding moét pipet riéng
d€ tréinh lAm sai léch dé
pha loang. Mic d6 pha
loéing tuy thudc vao loai Trong 1 g 04t c6
ddt nghién cdu, d6i vai cAc 800.000 vikhudn
,loai @4t cia Viét Nam
théng thudng pha lodng
. dén 107 %, Viec pha loang
dnch huyén phu ¢ anh
‘hubng dén s6 lugng khufn lac nuéi cfy trén méi trudng (hinh 31).

1ml 1mi imi iml

800 khudnlac B0 khudnlac 8 khudn lac
o+

Hinh 31 — SO d6 pha loAng dich nudi cdy

L.5. Cdy méu

Sau khi pha lo&ing xong tién hanh cfy méu trén méi trudng d€ xic dinh s6 luong
cia vi sinh vat. Cé th€ cdy miu trén méi trudng dac (phuong phap Koch) hoac cdy
trén méi trudng long (phuong phdp pha lo&ing t6i han, phuong phdp chudn do).

1.5.1. Phuong phdp cly trén mdoi irudng ddc (phuong phép Koch)

- Phan b8 méi trudng thach léng da khi tring vao cdc hép petri vb trung, méi hop
khodng 15 - 20m). Sau khi thaeh déng 14t ngugc hop d€ trong ti 4m 28 - 30°C tu
2 - 3 ngay va ki€m tra d6 vo trung cda méi trudng. Diung pipet v6 trung ldy khoang
0,056 - 0,2 ml & cdc d6 pha loang khdc nhau cia dich cfy trén b& mat cha cdc hop
petri. Tt m8i d0 pha loadng cdy vao 3 — 5 hép petri dich cdy (i tudng nhé4t 12 5 hop
petri, thuc chit day la 5 lAn nhéc lai). D€ cfy lap lai, tit mot do pha lodng cd thé
chi sd dung mét pipet vd mét que gat v6 trung. Cén d€ cdy tit cdc d6 pha loang
khéc nhau méi s¥ dung céc pipet vA que gat vé tring méi. Sau khi cdy xong dat
cdc hop petri vao nuéi trong td &m 6n nhiét va diu khi€n nhiét do thich hgp véi
cdc vi sinh vat cfn xic dinh. Cung lic chufn bi miu d4t d&€ phan tich vi sinh vAt,
tién hanh 1y miu d4t d€ xac dinh d6 &m va cdc chi tiéu dinh dudng khéc.

1.5.2. Phuong phép cdy trén méi truong long (phuong phdp pha lodng idi han,
phuong phép chudn d¢)

Méi trudng 1dng ducec ph&n vao cdc 8ng nghiém sau d6 dem khi trung va loai
trit cdc 6ng bi nhiém. Cdy dich pha lodng khdc nhau cia méu nghién cdu vao 6ng
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nghiém, mé&i 6ng 1 ml dich pha losng. & méi do pha lodng cfy lap lai 3 - 5 ldn va
nudi trong ti &m & nhiét d¢ thich hgp. Thdi gian nudi cly phu thude vao téc d6
sinh truéng cia vi sinh vat cdn xac dinh s6 higng.

2. Phudng phap dém s6 lugng vi sinh vit

Cé rdt nhiéu phuong phdp khdc nhau d€ xac dinl} 86 lugng vi sinh vat trong dat
va trong cdc co chét.

2.1. Phurong phdp dém t€ bao vi sinh vt truc tiép dudi kinh hién vi

Phuang phdp nay cho phép dém duéi kinh hi€n vi mot cach ddy du nhdt sé lugng
vi sinh v4t c6 trong mAu ddt vd co chét. Han ch& cha phuong phap 1a khong phan
biet duge t& bao séng vai t&€ bao ché&t nén k&t qua tinh todn thi€u chinh xidc. Nhung
uvu diém cia phuong phép la cho phép nhén bi&t duge hinh dang, dd 16n cha t& bao,
dé phan li cta ting nhdm sinh li rieng biét (dang hinh que, hinh nhay, hinh Koch).

2.1.1. Phuong phép si dung budng dém (c6 thé su dung logi budng dém hdng
cau : Thomas Goriaer, Neubauer, Petoff — Hauser, Biorker)

Phuong phdp ndy chi si dung d€ xdc dinh hhitng vi sinh vat c¢é kich c& tuong
ddi 16n nhu : quan sit bao tit cia xa khufn vd ndm men.. Han ch& cua phuong
phéap 14 khong si dung duge kinh vat 8 khoidng cach tiéu cu nhé.

Trong thuc tién thudng st dung buéng dém cia Thomas. Bubng dém duge lam
bang kinh tiéu ban, & gitta cd dd 16m sAu 0,1 ml, & day chd l6m c6 mét lusi véi
dién tich 13 1 mm? va dugc chia thanh 400 6 vudng nhé, dién tich méi 6 bing 1/400
mm?. Nhu viy, thé tich ch&t 1éng duoc chda & mbi 6 vudng la 1/4.000 mm> hay
1/4.000.000 cm> (hinh 32).

Chuén bj tiéu ban : dung micopipet, cho 1 gipt djch
1én phdn chia 6 cia buéng dém (c#n than khéng dé€ tao
thanh cac bot nhd). L4y moét 14 kinh méng day tu tir lén
mat phdn & d&m. Phén dich thua tran ra theo 2 ranh
bén cd th€ dung Vadolin d€ c6 dinh 14 kinh. Sau d6 quan
sat du6i kinh hién vi (& khoAng hai tiéu cu lén) néu dich
nudi cfy hay dich huyén phit qud dam dac thi phai tiép
tuc pha lo&ing nhu cfch 1Am 4 3.1.4 va chuén bi lai tieu
badn. Dém s6 lugng t€ bao trong cdc 6 theo dudng chéo
hodc theo cdc gde trung tAm, khi dém né&u cd cic t& bao Hinh 32 ~ Bung dém Thomas
ndm & ranh gi6i hai 6 thi chl 46m & canh trén va bén trdi cia 6 d6. Dém {t nh&t
td 15 - 20 6, sau d6 tinh s8 lugng t& bao trung binh cd trong moét 6 nhan véi
4.000.000, nhan ti&p véi do pha lofing.

Vi du : xdc dinh dugc sf lugng trung binh t&€ bao vi sinh vat trong 1 8 vuéng
nhd cia budng dém la 6, 46 pha loing cla dung dich huyén phu 1a 10 l4n, nhu viy
Iugng t€ bao trong I ml la :

6 x 4.000.000 x 10 = 240.000.000

Tu k6t qua niay cé thé tinh duge s6 lugng t& bao vi sinh vat cd trong 1g dét hay
co chédt-(khi bigt dugc d6 8m cda ching).
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2.1.2. Phuong phdp dém t€ bao vi sinh vdt trén cde vét boi da duge 8 dinh vé
nhu¢m mau (cic Sulghin — Brid - Vinnogradxki)

Tit miu dit phan tich chufin bj dich huyén phia cd 46 pha loang 107!, 14y 0,1 ml
cho vao tidu ban, thém 1 giot dung dich thach 0,03% v6 trung, dung que cdy d8u
tron da v6 tring tron nhanh ching réi phan bé déu trén tiéu ban dién tich 4 cm?.
VE&t boi duge lam khé trong khong khi, c8 dinh trong 20 - 30 phdt bang cén tuyét
d6i vA nhufm mau bing cacbon - eritrozin trong thdi gian 40 phit hodc ¢ thé d€&
qua dém. Sau dé rita cfin than tidu ban trong chfu thiy tinh bing nuéc 14 cho dén
khi nhing tiéu ban vao nudc khong thAy phai mau. Titu ban chufn bi xong dugc
sy khé trong khong khi, sau d6 mang quan sit duéi kinh hién vi. S dung vat kinh
dfu qua cdc 8 vubng cua luéi thi kinh duge 14p & trong thi kinh. Tinh toan s& lugng
qua 50 - 100 6 vuéng cua luéi kinh (khéng nhé hon 10).

S6 lugng t€ bao vi sinh vat cd trong 1g dat khé tuyét d6i duge tinh theo cong thic :

_ x.100
Y = 100-D

Trong do .

y : s8 lugng t€ bao vi sinh vAt cd trong lg d4at kho tuyét déi

x : s8 lugng t€ bao vi sinh vAt cd trong lg d&t ban ddu khi phan tich
D : d6 4m cua 44t (%)

Uu di€m cia phuong phdp nay la st dung cdc vét bbi cd dinh nén cho phép git
duge tiéu ban lau dai va cé th€ dém s6 lugng vi sinh vAt vao bat ki thdi gian thuan
tién nao.

2.2. Phuong phdp dém gidn ti€p s6 luong vi sinh vdt trén méi trudng diic va mbi trudng
dinh dudng long (phuong phdp pha loing t6i han)

Phuong phdp nay ¢d uu di€m la chi d6m nhiing t€ bao séng phdt tri€n trén moi
trudng dinh dudng dac hay léng & cde d¢ pha loing khdc nhau cia mdu. N6 cho
phép phan bist duge cdc nhdm sinh li v& nhém phan loai cla vi sinh vat. Phan lap.
cdc nhém thufn khiét d€ nghién cdu chi ti€t cdc dac di€m hinh thdi, sirh li, sinh
héa va dac diém huyét hgc d€ xdc dinh loai. Tuy nhién, phén l6n cde trudng hop
khong th€ phdt hién dugc t&t cd cdc vi sinh v4t khdc nhau cia ddt (co chdt) trén
mot loai méi trudng vi ching cd nhing khdc biét véi nhau rdt lén vé sinh . Vi
viy, phai ¢6 nhitng méi trudng riéng biét thich hgp v6i ting nhém vi sinh vat, phu
hgp v4i myc titu nghién ciu.

S6 lugng vi sinh vAt cd trong 1 g dit hay 1 ml duge bi€u thi bAng don vi CFU/g
hay ml (Colony Forming Unit ~ Don vi hinh thanh khuén lac) 1a s6 khufn lac duge
hinh thanh tit mét ca th€ vi sinh vat (t€ bao) ban diu trén méi trudng cdy trong
diéu kién phd hgp ma mét thudng cd th€ quan sdt dugc.

221, Xée dinh 86 luong vi sinh vt cly trén méi truong ddc

Phuong phép nay duge sl dung rdng rdi d€ xic dinh 86 lugng vi sinh vAt cd trong
dit (hay cd chft nao d6). Uu diém cia phuong phép nay la cho phép ddnh gid dugc
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sy khdc nhau cia ching dya vao hinh thdi cdc khufn lac phdt tri€n trén moi trudng
dac trung trong hop petri dng v4i mot th€ tich xdc dinh dich huyén phi cdn nghién ciu.

Sau mt thai gian nudi cfly vi sinh vAt (muc 1.5.1), mang cAc hop petri ra xdc
dinh, d6m khudn lac moc trén moéi trudng nudi cdy & cdc d6 pha lodng khdc nhau.
Do chinh x»éc cia phuong phdap phu thuéc vao s8 lugng khudn lac duge tinh chy
khong phai s6 14n lip lai. D6 pha lodng duge coi 13 t6t nhdt d€ cdy trén méi trudng
dac 1a khi phat hién ti 50 d&n 300 khudn lac/hép petri. N&u 88 lugng khuén lac nay
nhé hon 10 thl k&t qua phai loai bd. S8 lugng t€ bao vi sinh vAt c6 trong 1 g dit
khé hoac co chdt duge tinh theo c6ng thic :

A.DF
B="w
Trong do :
B : s6 lugng CFU/g d4t kh6 hay co chAt
A : s6 lugng CFU trung binh & d6 pha lodng t&t nhat (50 — 300 CFU/h6p petri)
DF : 40 pha loéng

W : khéi lugng kho6 cda 1g ddt (co chAt) phan tich.

2.2.2. Phuong phdp xéc dinh s8 lugng vi sinh vt nuéi c8y trong moéi trudng léng

Sau mét thdi gian nuéi trong ti &m (muc 1.5.2.), 1y ra xdc dinh s§ lugng vi sinh
vét theo bang MPN (Table of most probable numbers — s6 lugng c6 kha nang nh&t).

Cé4ch tra bang : trudc tién cén ghi két qua cu th€ sy xuflt hién vi sinh vat 3 méi
d6 pha loang cia mau sau d6 méi tra bang. Vi du : 8 méi 40 pha loang iy lap lai
5 14n 6ng nghiém sau khi nudi cdy, k&t qua xdc dinh 86 xudt hién c6 kha ning nhft
theo miu bang :

S8 6ng nghiém phét hién thiy

Do pha loang vi sinh vat

Chi s8

102

SN W L
~

Nhu vay, chi s6 xuft hién 1a 5, 3, 2 8 46 pha loing trung binh la 10 % Td do
tra bang cdé 86 1,4. Cdch tra bang 3.

- Tim chi 86 N; = 5 ; N, = 3, hai chl s§ nay thidng hang ngang, tim N; = 2
r6i chisu thing doc chl s6 2 6 N; vudng gée véi chi s6 5, 3 & hang ngang sé& duge
s6 1,4. Chi s6 nay la s6 lugng cd kha nang nhé&t cia vi sinh vAt duge nuéi cdy &
d6 pha loang trung binh cua dich nudi cdy (10™%). Vay d6 pha loang 10™* ¢S s6 lugng
vi sinh vat 1la 14.000 CFU/g d4t hodc co chdt (1,4 x 10.000 = 14.000). N&u bié&t
duge d60 &m cua méu cé thé€ tinh dugc 88 lugng cla vi sinh vAt trong 1 g dat khé
hoac co chéAt khd.
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BANG 3. XAC DINH SO LUQONG CO_KHA NANG NHUAT
(Table of most probable numbers = MPN)

—
S48 chi s8 N,
N, N2 0 1 2 3 4 5

0 0 - 0,018 0,036 . 0,054 0,072 0,090 ]
0 1 0,018 0,036 0,055 0,073 0,091 0,110
0 2 0,037 0,055 0,074 0,092 0,110 0,130
0 3 0,056 0,074 0,093 0,110 0,130 0,150
0 4 0,075 0,094 0,110 0,130 0,150 0,170
0 5 0,094 0,110 0,130 0150 0,170 0,190
) 0 0,020 0,040 0,060 0,080 0,100 0,120
1 1 0,040 0,061 0,081 0,100 0,120 0,140
1 2 0,061 0,082 0,100 0,120 0,150 0,170
1 3 0,083 0,010 0,130 0,150 0,170 0,190
1 4 0,110 0,130 0,150 0,170 0,190 0,220
1 ) 0,130 0,150 0,170 0,190 0,220 0,240
2 ] 0,045 0,068 0,091 0,120 0,140 0,160
2 1 0,068 0,092 0,120 0,140 0,170 0,190
2 2 0,093 0,120 0,140 0,170 0,190 0,220
2 3 0,120 0,140 0,170 0,200 0,220 0,250
2 4 0,150 0,170 0,200 0,230 0,250 0,280
2 5 0,170 0,200 0,230 0,260 0,290 0,320
3 0 0,078 0,110 0,130 0,160 0,200 0,230
3 1 0,110 0,140 0,170 0,200 0,230 0,270
3 2 0,140 0,170 0,200 0,240 0,270 0,310
3 3 0,170 0,210 0,240 0,280 0,310 0,350
3 4 0,210 0,240 0,280 0,320 0,360 0,400
3 S 0,250 0,290 0,320 0,370 0,410 0,450
4 0 0,130 0,170 0,210 0,250 0,300 0,360
4 1 0,170 0,210 0,260 0,310 0,360 0,420
4 2 0,220 0,260 0,320 0,380 0,440 0,500
4 3 0,270 0,330 0,390 0,450 0,520 0,590
4 4 0,340 0,400 0,470 0,540 0,620 0,690
4 5 0,410 0,480 0,560 0,640 0,720 0,810
5 0 0,230 0,310 0,430 0,580 0,760 0,950
) 1 0,330 0,460 0,640 0,840 1,100 1,300
s 2 0,490 0,700 0,950 1,200 1,500 1,800
5 3 0,790 1,100 1,400 1,800 2,100 2,500
5 4 1,300 1,700 2,200 2,800 3,500 4,300
5 5 2,400 3,500 5,400 9,200 16,00 -

3. Phudng phép xfic dinh mét s6 nhém vi sinh vit chinh trong dat

3.1. Xdc dinh vi sinh vit t6ng s6 trén moi trudng TPA : nudc chiét thit (T) - pepton

(P) — agar (A —thach)

Day la mot moi trudng gidu chét dinh dudng cho phép nhibu loai vi sinh vat di
dudng phat trién nhu : céc vi khuldn gram a4m khéng sinh néi bao ti thude cdc gibng
Pseudomonas, Flavobacterium va Achoromobater ; cdc truc khufn gram duong sinh
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bao ti thudc giéng Bacillius, cu khufn thuéc cdc giéng Micrococcus va Sarcina, céc
loai vi khudn phan nhdnh gi6ng Mycobacterium ; mét a6 xa khufn bac cao gifng
Actinomyces, Streptomyces vi céc nfm khufn ti nhu : Aspergillus, Penicillum,
Trichoderma, Alternaria.

Thanh phfin moi trudng TPA (gN)

Nuéc chiét thit 0.10

Pepton 10,0

NaCl 5,0

Agar 20,0

pH 7,4 - 71,6 digu chinh bing NaOH 10%

- Céc buéc tién hanh chufin bj nuéi cfy nhu da trinh bay & cdc phdn trén.

- Nhiét d6 nubi cdy 28 — 30°C, d&€m k&t qua vao ngdy thd 3 va thd 4. Xdc dinh
s6 lugng theo cong thic (2.2.1).

3.2. Xdc dinh s6 lwong vi khufn (Bacteria) ,

* M6i trudng nuéi c8y : Asparagin - manitol - agar

Thanh phin méi trudng (g/) :

K,HPO, 1,0
KNO, 0,5
MgS0,.7H,0 0,2
Ca(Cl,.6H,0 0,1
NaCl 0,1
FeCl,.6H,0 0,005 (vet)
Asparagin 0,5
Manitol 1,0
Agar 15,0
Nuéc cit 11

" pH | 7,4

- Khi tring moéi trudng & latm trong 30 phit.

- Nubi cfy & nhiét d6 28°C trong 7 ngdy, sau dd tinh k&t qud & cdc hép petri
¢6 86 luong khufn lac 50 - 300/hdp. Tinh todn k&t qua theo céng thdc & myc 2.2.1.

3.3. Xdc dinh s& lugng xa khuln (Actinomyces)
* M6i trudng nuéi cy 1 : Moi trudng Gause 1
Thanh phén méi trudng (gh)

KNO, 1,0
K,HPO, 0,6
Mg80,.7H,0 0,5
NaCl 0,5
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FeSO,.TH,O 0,01

Tinh bot 20,0
Agar 15,0
Nuéc c4t 11

pH 70-74

* Moi trudng 2 : Mdi truong tinh bot tan
Thanh phédn méi trudng (gl) -

Tinh bot 10,0
NaNO, 1,0
K,HPO, 0,3
NaCl 0,5
MgCO, 1,0
Agar 15,0
Nuée cat 11

* Méi trudng 3 : Glizerol — Agar

Thanh phdn méi trudng (g/l) ,
Glixerol 10,0
Asparaginat natri 1,0
K,HPO, 1,0
Agar 15,0
Nudc clt 1
pH 74

* M6i truong 4 : Glucozo — asparagin
Thanh ph4n méi trudng (gh)

Glucozo 10,0
Asparagin 0,5
K,HIPO, 0,5
Agar 15,0
Tinh bét 20,0
Nuac cit 1]
pH 6,8

- Khi trang méi trudng d 1 atm trong 30 phit

- Nuéi trong td &m nhiét ds 28 - 30°C, sau 10 ngay xac dinh khufin lac cia xa
khugn. Vi khuén lac cia xa khufn r4t nhd, lai bAm chat vao méi trudng nudi cdy
nén khi dém phéai diing que cfy pgat nhe trén b& mat mdi trudng méi phat hidn duge.

- Tinh todn s8 lugng xa khudn cing theo céng thdc tinh 8 muc 2.2.1.

3.4. Xdc dinh s6 lwong vi ndm & trong ddy
* Méi truong 1 : Moi truong Czapek (g/l)

NaNO, 3,0
K,HPO, 1,0
KCl 0,5
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MgS80,.7TH,0
Saccarozo
FeSO,

Nuéc cit

Agar

0,5
30,0

0,01

i\
20,0

- Khit trung moi trudng 6 0,6 atm trong 30 phit. Sau khi khit tring ding axit
axetic d€ axit hda moi trudng véi tl 16 18 ml axit axetic hodc axit lactic cho 1 Iit

méi trudng.

- Nuéi trong td &m & nhiét d6 28 — 30°C, sau 2 - 3 ngdy dém so bé khuédn lac
cta vi ndm va sau 5 - 7 ngdy thi phan biét r3 d&n giéng : Penicillium, Aspergillus,

Fusarium, Alternaria...

* Moi truong 2 : pepton — glucozo agar + rose bengal vd streptomicin (g/l)

KH,PO,
MgSO,.7H,0
Pepton
Glucozo
Agar

Nuéc c4t
Rose bengal

Streptomicin

1,0

0,5

5,0

10,0

20,0 ,

11

1ml & do pha lodng 1 : 300 cho 100 ml méi trudng

30 microgam®/ml méi trudng

- Dung nudc cdt d€ pha rose bengal va streptomicin. C4ch pha nhu sau :

+ Ldy 1g rose bengal cho vao binh dung 300m] nuée cdt. St dung Iml dung dich
nay (1 : 300) cho 100 ml méi truong.

+ Ldy 0,3g steptomicin cho vao binh dinh mdc 100 ml va 1én thé€ tich bing nuée
cét, khi trung dung dich ré6i cdt bio quan trong ti lanh. Khi st dung 1y 1 ml cho
vao 100 ml méi trudng. Nhu vay, ta duge 30 ug streptomicin/ml mdi trudng.

~ Khi triung méi trudng 4 1 atm trong 30 phuat.

* Moi truong 3 : pepton — glucozo - agar (g/l) :

Glucozo

" Pepton
KH,PO,
MgS0,.7TH,0
Agar
Nuée cat

10,0
5,0
1,0
0,5
20,0
11

- Khd tring mbéi trudng & latm trong 30 phut. Khi khir trung xong, nhiét do
mobi trudng 8n dinh & 48°C thi thém 1ml H,80, 0,5 N/100 ml méi truong va su

dung ngay.

* Méi truong 4 : khoai tay - glucozo + agar (g/l)

200g khoai tay va 500 ml nuéc c4t cho vao binh tam gide khi trung 0,5 atm
trong 1 gid loc qua vai man ldy nuéc va thém 20g glucozo ~ 15g agar b8 sung nuéc
cdt cho du 1 lt, khé tring va s dung.

+ | microgam (ug) = 10
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D€ vdc ch& su phat tri€n clia vi khufn, ngoai viéc st dung rose bengal va streptomicin
con cd thé et dung cdc chdt khdc nhu NaCNS (0,25 - 0,4ug/l), oxitetracilin, clotetracilin
(2 - 5 mg/), neomicin, pholimicin... (60 mg/).

Sau thdi gian nusi cfy trong td &m, chon nhing hop petri cd n&m phdt tri€n tit
50 ~ 100 CFU/MhYp peiri d€ xac dinh.

Tinh todn két qud s6 lugng ndm/g dét khd ciing tuong tu nhu déi vai vi khudn
va xa khuén.

3.5. Phuong phdp xdc dinh s6 lrong vi sinh vét tham gia vao chu trink chuyén héa nito
3.5.1. Vi khudn amon héa
* Mé6i trudng dich thé thit - pepton c6 thanh phin (g/l) :

Pepton 10,0
Cao thit ‘ 5,0
Nude et 11

pH 70 - 74

- Khil trung moéi trudng & latm trong 30 phit.

- Nuéi cfly 8 28 — 30°C, sau 5 - 7 ngay ldy ra doc k&t qua. Cach tinh két qua
nhu 8 muc 2.2.2. .

¥ M6i truong 2 : TPA + MN (thit - pepton — agar + nudc mech nha) diing dé
x4c dinh vi khudn amon héa hinh thanh bdo tit (Bacillus)

Thanh phfin méi trudng (gh) :

Nuéce chiét thit 500 m]
Nuéce mach nha 500 mi
Pepton 5,0
NaCl 2,5
Agar 20,0
pH 7-172

Nuéc chiét thit va nuéc mach nha theo ti 1&
1: 1.

Dich nudi cfy sau khi da pha loang & cac mic
khac nhau c4n phai diét cac vi khuén khong hinh
thanh bao t¥ blng cdach dat céc 6ng nghiém cd
chia dich pha loding vdo nuéc ndng & 80°C trong
thdi gian 10 phidt, sau thdi gian kh¢ trang thi
dich nudi cfy chi con lai vi sinh vat hinh thanh
bao ti.

- Khit trung &6 1 atm trong 30 phiit.

- Nuéi cdy & nhigt d6 28 - 30°C sau 2 ngay,
dém khufn lac so bo, sau dé d€ ra ngoai tu dm
trong diéu kién nhiét d¢ trong phdng d&€ cac Hinh 33 — Knfn lac cda vi khudn
nhém vi khuin ty phan li dén loai (hinh 33) moc trén moi trudng TPA
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- B.micodes : khufin lac nhén, phét tri€n lan bo trén khép bé mat clia méi trudng.
- B. cereus : khufn lac nhdn, phan chia hinh séng & mép ngoai cua khuén lac.
B. megatherium : khufin lac nhan, nhay

- B. aglomeratus : khuén lac nhé, mau tring hay xdm tring, déi khi cd mau xanh
x4m 6 xung quanh khuédn lac.

- B. idosus : Khuén lac cd mau viang xdm, khé tadb thanh mang trén méi trudng
nudi cdy.

- B. mensentericus, B. subtilis : khufin lac nhin nheo, kh6, mau xdm sdng hay
mau vang ci phé (hinh 34)

Huh 34 Khufe lae cii vi khuan hinh thanh bao td
A - B.subtilis B - B.idosus

C - B.micoides D - B.mensentericus

N
* Moi truong 3 : xdc dinh vi khudn hinh thanh bao t2 hiéu khi (g/l)

Agar 20,0
Pepton ‘ 1,0
pH 6,8 - 17,0

Trinh ty phan lép ti&n hanh nhu 8 muc 1.3. ; 1.4. va 15.1.

Dich nu6i cfy phdi diet vi sinh vAt khong hinh thinh bao t&. Khit trang ¢ 1 atm
trong 30 phit. Nubi trong tG &m & nhist d6 30°C, sau 4 ngdy xac dinh s§ lugng vi
ginh vat.

3.5.2. Vi khudn nitrit héa

* Méi trudng dich thé c6 thanh phan (gfl) :

(NH,),SO0, 2,0
K,HPO, 1,0
MgS0,.TH,0 0,5
NaCl 2,0
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FeSO,
CaCO,
pH

0,4
3,0
7,0

- Khit tring & latm trong 30 phiit. Nu6i trong td &m & nhiét d6 30°C, sau 7
ngay xdc dinh s6 lugng vi sinh vat. Cdch tinh k&t qua nhu & muc 2.2.2.

3.5.8. Vi khudn nitrat héa

* Moi trudong dich thé Vinogradski cé thanh phan (g/l) :

NaNO,
Na,CO,
NaCl
KH,PO,
FeSO,
MgSO,.7TH,0
pH

1,0
1,0
0,5
0,5
0,4
0,3
1,0

- Kht tring 8 1 atm trong 30 phat. Nudi trong td 4m & nhiét dé 30°C, sau 7
ngdy x4c dinh s8 lugng vi sinh vat. Cdch tinh két qua nhu & muc 2.2.2.

3.5.4. Vi khudn phdn nitrat héa
* Moi trudng dich thé Giltei c6 thanh phan (g/l) :

KNO,
K,HPO,
Mg80,.7H,0
NaCl

FeCl,
(NH,),80,
pH

3.5.5. Azolobacter

1,0
0,5
0,5
0,2

0,01
0,01

70-172
- Khit trung 1 atm trong 30 phdt. Nuéi trong td &m & nhiét d6 30°C, sau 2 -
3 tufin ¥dc dinh 86 lugng vi sinh vat. Cach tinh k&t qua nhu & muc 2.2.2.

Day 1a nhém vi sinh vat c6 dinh nito s6ng ty do trong d&t & diéu kién hi&u khi,
thudng gip 1a : A.chrococcum, A.agile, A.vinelandii.

* Mo6i truong 1 : M6i trudng Ashby (g/l)

Manitol (glucoza)
K,HPO,
MgSO,.TH,0
NaCl
CaS0,.7H,0
CaCO,

Agar

pH

20,0
0,2
0,2
0,2
0,1
5,0
20,0
6,5 - 7,0
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* M6i truong 2 (g/l)

Manitol (glucoza) 10,0
K,HPO, 0,5
MgS0,.7H,0 0,2
NaCl 0,1
Cao nfm men 1,0
Agar 20,0
Cong go d6 1% 2,5 ml
Nudc cdt 11

pH 6,8

* Méi truong 3 : Mol trudng Beijerinsk (gjl) -

Manitol (glucoza) 20,0
K,HPO, 0,2
CE!.CO3 5,0

Agar 15,0 ,
Nudc cdt 1

* Méi truong 4 : Mo6i trudng Vinogradski (g/l)

Manitol (saccarozo) 20,0
K,HPO, 0,5
MgSO0,.7H,0 0,3
NaCl 0,3
MnSO, vét
(NH,),Mo0, vét
FeSO, vét
CaCO, 3,0
Agar 20,0
Nuéc cat ' 11

* M6i truomg 5 : Mbi truong Burk (g/l)

Saccarozo 20,0
K,HPO, 0,64
KH,PO, 0,16
MgS0,.7TH,0 0,2
NaCl 0,2
Na,MoO, vét
CaSO,.2H,0 0,05
FeS0O,.7TH,0 0,03
Agar 20,0
Nude c4t 11
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Moi thao tdc chufn bji méu phAn tich theo myc 3.1. Khi tring mbi trudng & diéu
kién 1 atm trong 30 phit, phan chia méi trudng vao cdc hop petri da khyd trung.
Kiém tra d9 sach cia méi trudng sau 2 ngay d€ trong td §m & nhiet d8 28 - 30°C.
Chi st dung cdc hdp petri chda méi trudng kh6éng phat hién thdy tap nhiém. Nudi
cfy 0 nhiet do 28 - 30°C, sau 5 - 7 ngdy doc k&t qua. Cach tinh két qua nhu
muc 2.3.1.

3.5.6. Xdc dinh Clostridium pasteurianum

La vi khudn c8 dinh nito ty do séng trong didu kién yém khl, phan b& réng
trong dAt.

Trinh tu ph4n l4p ti€n hanh & 1.3. ; 1.4. va 1.5.2
Mosi truong dich thé Vinogradski (g/l) :

Glucozo 10,0

K,HPO, 1,0
MgS80,.7H,0 0,5

NaCl 0,5

FeSO, vét ’
MnSO, vét

Nudc ctit 11

Cho vao 6ng nghiém mét lugng nhé CaCQO,, r6i cho méi trudng vao va khd trung
cdy dich th& nghién cdu. Nubi trong ti &m 28 - 30°C, sau 5 - 7 ngady, xéc dinh s6
luc_mé vi khudn. Trong truong hgp phdt hién thfy C.pasteurianum thi éng nghiém cd
bot vdng. Tinh két qua theo bang MNP (Table of Most Protable Numbes) muc 2.2.2.

3.5.7. Rhizobium
* M6i truong YMA (Yeast — manitol — agar) ¢6 thanh phin nhu sau (giD) :

Mannit 10,0
K,HPO, 0,5
MgSQ,.7TH,0 0,2
NaCl 0,1

Cao nim men 0,4
Thach ’ 20,0
Nudc cit 11

pH 66 -17,0

Cdé thé b8 sung thém 3g CaCO, vdo méi trudng giit gibng.
X4c dinh Rhizobium trén méi trudng chon loc vA mdi trudng chi thj :

- Méi trudng chon loc : méi trudng YMA c¢6 b4 sung 10 ml dung dich dé Coéng
gd 2,6%.

- Méi trudng chi thi : méi trudng YMA ¢d b6 sung thém 5ml Bromothimol xanh
(BTB) n6ng d6 2,5%.

Khi tring méi trudng 8 didu kién 1 atm trong 30 phidt. Nuéi cdy & nhiet do
28 - 30°C. Sau 2 - 3 ngay trén bé mat thach xu4t hién cdc khudn lac khong mau
hodc cd mau trdng trong, hoi nhdy, tron bong. Cédch tinh k&t qua nhy mue 2.3.1.
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Tién hanh xac dinh ching Rhizobium béng céch cfy tdt ci cdc ching & trén 1én
moi trudng YMA cé b8 sung dung djch dé Céng gb va Bromothimol xanh (BTB). Né&u

t&t ca4 céc ching dd déu bAt mau vang cha Bromothimol xanh thi d6 la ching
Rhizobium moc nhanh.

3.6. Xdc dinh s6 lugng nhém vi sinh vat phin gidi hop chdt photpho khs tan

- M6i truong sit dung d€ xac dinh s6 lugng vi sinh vat phan gidi cdc hop chét
photpho khd tan : méi truding Pikovskaia.

Thanh phdn méi trudng (g/l)

Glucoza 10,0
Cay(PO,), 5,0
(NH,),50, 0,5
NaCl 0,2
MgSO,.7TH,0 0,1
KCl 0,2
Cao nfm men 0,5
MnSO, vét
FeS0,.7H,0 vét .
Agar 20g
Nuéc cit 11
pH 7,0

Khi trung méi trudng & latm trong 30 phidt.
Tinh két qua :

~ Chi d6m céc vi sinh vat cd vdng phAn gidi bao quanh khufn lac, con cac vi
khufn khong cé vong bao quanh khuin lac la vi khudn tap, loai bé.

- Chi tinh ké&t qua & cdc hép petri e6 chia 50 — 300 khufn lac.

- S6 lugng vi sinh vat/g (ml) d4t hay co ch4t duge tinh theo c6ng thdc nhu
muc 2.2.1.

3.7. Xdc dinh vi sinh vit phdn gidi xenlulozo

~ C8n phai chudn bi : gifly loc ¢é dudng kinh tuong duong véi dudng kinh cta
hdp petri. .

* Moi trudng : Moi trudng Hutchinson
Thanh phAn mbi trudng (gf)

KNO, 2,5
K,HPO, 1,0
MgSO, 0,3
CaCl, 0,1
NaCl 0,1
FeCl, 0,01
Agar 15,0
Nuéc cat 11

pH 72 - 13
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, Ding Na,CO; 20% dé€ diéu chinh pH.

Khit tring trong nbi hdp v6i 4p sudt 1 atm trong thdi gian 30 phdt. D6 méi
trudng vao hop 16ng da chudn bi trong khi méi trudng cdn & dang 1éng (45°C) trong
diéu kién v8 trung. Viéc cfy dich huyén phu & mdi do pha loang thich hgp vao hdp
petri méi trudng duge ti€n hanh nhu 3 muc 2.2.1. Sau khi d& cdy dich huyén phi
viao hdp petri, ta dung kep sit v6 tring gdp mot gidy loc tron (tuong duong véi do
réng clia hop petri) da vo trung dat lén bé mit thach ctia hdp va dung que cdy vi
sinh vat gat déu trén gidy loc sao cho gify loc phai ép siat vao b& mat thach cta
hop la dude. Dat vao trong ti &m, nubdi cdy & nhiét d6 28 — 30°C. Sau 10 - 14 ngay
dem xdc dijnh.

- Déanh gia két qua : vi sinh vat phAn giai xenlulozd duge tinh la cdc khufn lac
moc trén khoang gidy loc, va s6 lugng vi sinh vat (B) trong 1 g d&t khé (co chit)
duge tinh theo cobng thic :

A.DF
B =<
Trong d6 : A : 88 lugng khuén lac trung binh/hop petri

DF : d6 pha loang
W : khéi lugng kh6 cia 1 g mAu d4i (co chdt) khi phan tich.
Chi y :
-~ 86 lugng khufn lac trung binh duge tinh 1a trung binb cong a6 khufn lac cua

. c¢dc hop duge cdy tit cung mét d6 pha loang, trong d6 chi tinh cdc hép petri cd 50
— 300 khudn lac.

- S8 lugng khudn lac trung binh cing cd th€ duoc tinh tit trung binh cong sé
khuén lac cta cde hop duge cfy tit 2 40 pha lodng k& ti€p nhau bing cach tinh s8
khufn lac trung binh cia mdi 46 pha lodng trong dd s6 khufn lac & d6 pha loang
cac hon duge nhén véi 10, sau d¢ 14y trung binh cOng ctia 2 gid tri néu trén néu
ti s6 gita gid tri lén va gid trj nhd khong 16n hon 2. Né&u ti s6 nay 16n hon 2 thi
14y gia tri nhé lam két qua. :

4. Phuong phap chuin bj m{t s6 moi trudng

4.1. Nudc chiét thit

1 kg thit bd (thit trau, lon cing dugc nhung khong t6t bing thit bd) nac, loc bd
hé&t gin v2 bac nhac, m8, thai nhd cho vao c6i xay thit xay nhé. Cho vao xoong,
théem 2 lit nuéc d€ ti€n hanh chiét trong diéu kién mat lanh (d€ & tu lanh, ngin
lam ma4t) 24 gid. Dun nhé lda, lién tuc dé€n khi s6i, duy tri nhiét d6 s8i trong 30
phit. Loc 1y nuéc vA ti€p tuc b8 sung nuée cdt cho di 2 lit va phAn vao binh bao
quan, nhung truéc dé phai khu tring & 1,5 - 2 atin trong thdi gian 20 phiit.

4.2. Nubdc mach nha

Cé thé€ hoan toan cht déng lam trong phdng thi nghiém. Ngam nuéc cho niy
mim, d0 dai mdm t6t nh4t 1 - 2cm. T¥ch ldy m&m va sy khé. L4y 250 ml miu

195



kh6 nghién nhé va cho 1 lit nuéc d€ ngdm, duy trl & nhiét d0 45°C (d€ & néi cdch
thiy, trong td &m hay dun nhé hta trén bé&p). Khufly lién tuc trong 30 phit, sau dd
diéu chinh nhiét 40 ting d&n 65°C va duy trl trong 1 gid. Trong thdi gian nay enzim
diastaza s& dudng hda tinh bot. Ki€m tra qud trinh dudng hde tinh bot bAng céch
st dung dung djch iot. Sau khi dudng hda tinh bot xong dem loc ldy nuéc va cd thé
lam dac lai bing cach c¢6 cho b6c hoi nuée, tl 1& dudng 1a 10%.

4.3. Nudc chiét ddt

Ding d€ phat hién nhi€u nhdém vi sinh vat : 1y 1 kg ddt mau md (hay ddt nghién
ciu) cho 1 lit nuéc sach khir tring & 120°C trong 30 phit sau d6 dem loc thu duge
dich va khi trung. Néu dich ¢ dang kiém thém 0,5 g K,HPO,.
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PHAN II
PHAN TICH NUOC

Nude 13 nguén tai nguyén thién nhién quy gid, 12 y&u t6 khong thé thi€u duge
cho moi hoat dong s6ng trén Trai DAt. Tuy nhién qua trinh 46 thi hda, céng nghiép
hda va tham canh trong nong nghiép ngdy cang phat tri€n d& dnh hudng xfu dén
nguén tai nguyén nay. Nhiéu nagi nguén nuéc bé mit, thdm chi cA nuéc ngdm da bi
6 nhiém gay nguy hi€m d8i véi sic khde cia &on ngudi. Trong thyc tién sdn xudt
néng nghiép khi st dung nguén nudc bj 6 nhifm da cd tdc hai l6n dén nang Suét
va phim chédt cAy trng vA vAt nuéi.

Trong ph4n nay, ching tdi gi6i thidu mét s6 phuong phép xdc dinh méi s8 chi
tiéu quan trong nhAt d€ dinh gid chdt lugng nuébe.

XAC DINH MOT SO TiNH CHAT HOA HOC cUA NUGC

1. LAy méu va bdo quan méu nude

Tay thuéc vao muc dich nghién citu ma ngudi ta s dung cach 1§y mau mot lan
hoac 14y mfiu hang loat. Ldy méu moét 14n thudng st dung 4€ dinh gia ché&t luong
nudc ngdm & sfu dusi dit, c6 thanh phén 6n dinh. Ly méu hang loat thudng si
dung khi d4nh gia ch4t lugng nuéc bé mat & nhitng nguén nudc cd chdt lugng thudng
thay dd8i theo dia di€m va thdi gian.

D& 18y duge mAu nuéc dai dién cln lwu § dén vi trl noi &y miu. Khi 1y méu
nuéc ngdm vad nudc bé mat cAn nghién ctu ki dia hinh, cdc nhénh séng chay vac
song chinh, cdc nguén gay bdn & nhitng dia hinh cao hon chd 14y miu. D6i véi nude
thai chi chon ché ldy mau khi da biét r6 kI thudt cia nhd mdy hoac noi t4p trung
thai bd d8i v6i nudc thai dan dung, sinh hoat.

Luong nuéce 14y tdly thudc vdo muc dich nghién citu, théng thudng 1a 1 - 2 lit.

Méu nuéc ldy xong dugc dung trong binh polietilen. C4dc chil tidu : nhiet d6, pH
va cdc khi hoa tan nhu : O, CO,, H2S’. Cl,... cin duge xdc dinh ngay. Miu nuée
d€ phan tich cdc chi tidu khéc con duge bdo quan theo nhitng yé&u clu nghiém ngit
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ctia ting phuong phdp, vi du d€ xdc dinh Ag' : trong 1 lit nudc thudng them vao
5ml HNO, dac ; d€ x4c dinh nhém : ding HCI dac vai lugng 5ml/lit nudc...

2. Xac djnh pH

Nudc thién nhién thudng cé phdn dng trung tinh, hay axit nhe ho#c kiém nhe,
gia tri pH cda ching nidm trong gi6éi han tit § d&n 9.

Nudc thai cd gid tri pH thay d8i, dic biét 13 & khu vue cdc nha may hda chit
(nudc thuong cé phadn ung axit), nha mdy dét (nudc thudng cé phadn dng kiém)...

Tuy thudc vao muc dich sit dung cia tiung loai nuéc, & ting nude cd cic yéu céu
vé gid tri pH cla nudc c6 khdc nhau : nuéc sinh hoat thutng c6 pH td 6,2 dé&n
8,5 ; nudc st dung trong néng nghiép cd th€ cs pH trong khoang 4,56 - 9,0.

Dé xdc dinh pH cia nuéc, hién nay dung chi yéu 14 may do pH véi dién cuc chi
thi 14 dién cuc thay tinh, dién cdc so sdnh 13 cyc calomen.

3. Xac dinh oxi hoa tan (DO)

Lugng oxi hoa tan trong nudc r&t nhd, thiadng khoadng B-10ppm. D6 bac hda cua
oxi hoa tan trong nuéc ngot sach & 0°C 1A 14 - 15ppm. Théng thudng lugng oxi hoa
tan trong nudc chl ¢hi&m 70 - 85% lugng bao hda. Muc oxi hda tan trong nuéc thién
nhién va nuéc thai phy thubéc vao cdc hoat tinh sinh hda, hda hoc va I hoc trong
nudc. Sy phan tich DO 14 mot trong nhitng chl tiéu quan trong vé sy 6 nhiém cua
nubc, ki€m tra nhitng hoat tinh vA su x& H chdt thai

D& xac dinh oxi hoa tan cd th€ sd dung cac phuong phép :
~ Phuong phédp caAi tién azid.
‘~ Dién cuc mang nhay véi oxi vd may do.

Phuong phdp cdi tién azid : Phuong phdp duge diung cho miu nuéc céng dac,
nhitng méu nudc séng...

- Nguyén Ui cia phuong phap :

Trong méi trudng kiém Mn?* bi oxi hda ten trong nudc oxi héa dén Mn*" duéi
dang MnO,.

-1
Mn** + 20H + 5 0, = MnO,} + H)0

Khi ¢6 mat H , Mn** bi I” khit dén Mn?
MnO, + 21" + 4H = Mn®" + 2H,0 + 1,
Dung Na,S,0; chuén lugng I, gidi phéng ra v6i chi thi hé tinh bot, tit d6 xéc
dinh dugc lugng oxi hoa tan.
- Trinh tu phan tich :
L&y 300ml méu nuéc cho vao chai 300ml,
Thém 2ml dung dich MnSO, va 2ml dl;lng dich I".

Day nit va d6c ngudc chai 15 l4&n d& tron déu cdc dung dich.
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Thém cén than 2ml H,80, dac vao (cho chay theo thanh chai) réi lai day nat
va d6c ngugc chai vai lén.

L4y 204ml dung dich (tuong dng véi 200ml méu nuée) cho vao binh tam gidc,
them vao 3 - 4 giot chi thi h8 tinh bét réi chudn d6 bing dung dich Na28203
0,025N dén khi dung dich m&t mau xanh va trd nén tréng ngh.

- Tinh két quad :

Lugng oxi hoa tan dugc tinh theo mg/l. Cd¢ 1ml dung dich Na,S,0; 0,025N
tuong duong v6i 0,200mg DO.
- Héa chdt :

Dung dich MnSO, : Hoa tan 480g MnSO,. 4H,0 hay 400g MnSO,. 2H,0 hoac
364g MnSO, H,O trong nuéc cft, loc va dinh mie d&n 1 lit.

Dung dich I~ trong kiém : Hoda tan 500g NaOH (hay 700g KOH) va 135g Nal
(hay 150g KI) trong nudc cft va dinh midc dé€n 1lt. Thém vao dung dich nay 10g
NaN; da hoa tan trong 40ml nuéc cdt.

H,80, dac 36N. ’
H6 tinh bot 1% (¢ thém modt vai giot focmaldehyt).

Dung dich Na,S,0, : Hoa tan 6,205g Na,8,0, . 5H,O trong nuéc ct moi s6i
r6i lam lanh biAng nuéc cdt, thém nuéc d€n 1 lit (c6 th€ bio quan bing cach
thém vao 0,4g NaOH/lit).

4. Xac dinh nhu cu oxi héa hoc (COD)

Chi s6 nay dugc ding d€ dac trung cho ham lugng chdt hitu co cia nude thai va
sy 6 nhiém cla nuéc tu nhiegn. COD 1A lugng oxi cn thi€t cho quéd trinh oxi hda
hda hoc cdc chdt hitu cd trong méu thanh CO, va nuée.

Dé xdc dinh COD ngudi ta thugng st dyng mot chdt oxi héa manh trong moéi
trudng axit, hay ding nh#t )a kali dicromat. Khi d6 xady ra phan dng :

AgSO,
€hat hitu co + K,Cr,0, + HY —— CO, + H,0 + 2C** + 2K*

t
Lugng du Cr2077'_ duge chuén d6 bing dung dich mu6i Mohr hosc dung dich muéi
Fe?* v6i chi thi 1a ferroin.
Cr,03” + Fe*™ + H* = CP" + Fe’* + H)0
Chi thi chuyén ti¥ mau xanh lam sang dd nau.

- Trinh tu phan tich :

L&y 20ml méu cho vao binh héi luu réi thém vao HgSO, (10mgCl™ thi 0,1g
HgSO0,).

Thém vao 10ml dung dich K,Cr,0, 0,25N vA mgt vai hat thiy tinh.
Lip 6ng sinh han thdiy tinh nham.
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Thém vao ti ti 30 ml H,SO, dac cé chia Ag,80, qua phén cu61 6ng sinh han
va lac déu hén hgp trong khi thém axit.

Dun héi luu trong 2 gis.
D& ngudi va ria sinh han héi lvu biing nudc cAt.
Pha loang hdn hop bling nuéc et t6i th€ tich khoidng 150ml ; d€ ngudi.

Chufn lugng dicromat du bdng muébi Fe?', durg chi thj ferroin (di€m cudi ciia
qué trinh chufn d6 mau chuyén tit xanh lam sang mau nfu dé nhat).

Déng thdi ti€n hanh thi nghiém trdng véi 20ml nuée cAt.

- Tinh két qud :

(a —b)N x 8000
20m] méu

a : 86 ml Fe(NH,), (80,), . 6H,0 ding d€ chuén d6 miu tring
b : 86 ml Fe (NH,, (S80,), . 6H,0 dung d€ chufn d6 méu
N : néng d6 duong lugng cia dung dich muéi Mohr.

COD(mgN) =

- Hba chat :
K,Cr,0, 0,25N : hoa tan 12,259g K,Cr,0, da sdy kh6 2 giv & 103°C trong nuéc
cit va thém nuédc dén 1 lit.
H,SO, : H,S0, dac 6 them 22g Ag,8O, cho 1 chai 9 lit.
Dung dich mudi Mohr 0,I1N : Hoa tan 39g Fe(NH,),. (SO,‘)2 . 6H20 tinh khist

d€ phan tich trong nuéc c4t, thém 20ml H,SO, ddc, d€ nguéi réi dinh mdc dén
1 lit (chudn lai dung dich bing dung dich K,Cr,0, chuin truéc khi dung).

Chi thi ferroin : hda tan 1,735g 1,10-phenanthrolindihidrat cung véi 695mg
FeSO,.7H,0O trong nufc va thém nubc dén 100ml.

Ag,80, tinh khiét d€ phan tich.

HgSO, tinh khiét d& phan tich.

‘5. Xac dinh nhu clu oxi sinh héa (BOD)

Nhu cfu oxi sinh hda 14 lugng oxi cdn thi&t sit dung trong qud trinh oxi héa cac
chdt hitu co bdi cdc vi sinh vat. Trong nuée, khi xdy ra qud trinh oxi hda sinh hoc
thi cdc vi sinh vat sd dung oxi hda tan. VI v4y viéc x4c dinh t6ng lugng oxi hoa
tan cln thi&t cho qud trinh phan hiy sinh hoc 13 mot chi tiéu quan trong d€ danh
gid 4nh hudng cia ddng chay d6i v6i nguén nuéc.

Trong thuc t&€, ngudi ta khong th& zdc dinh lugng oxi cdn thiét d€ phan hiy hoan
toan chét hitu co, ma chi cn xdc dinh lugng oxi cfn thi&t trong 5 ngdy ddu & nhiét
d6 4 20°C trong phdng t6i d€ trénh qud trinh quang hgp, chi tiéu nay ki higu 1a BOD,.
Chi tiéu ndy d& dugc chufn hda vd dugec st dung & hfu hét cdc nubc trén thé& gidi.

- Phuong phép xéc dinh :

+ Chu#n bi dung dich pha lodng : Nuéc pha loéing duge chuén bj & chai to, rOng
miéng bing cdch thdi khéng khi sach & 20°C vao nuéc cdt va lic nhiéu ldn cho dén
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khi bado hoa oxi, sau d6 thém 1lm] dung djch dém photphat, 1m! .dung dich magie
sunfat, 1ml canxi clorua va 1ml FeCl,, dinh mdc d&n 1 lit bAng nuéc cat.

+ Trung hda méu nudc phan tich dén pH = 7 bang H,SO, 1IN hay bang NaOH IN.

+ Pha loing mAu nuéc trudc khi xdc dinh bAng nuéc hi€u khi d& chufn bi trudc
theo cac mdc sau :

0,1 - 1,0% d6i v6i nhitng miu nu6c ¢ dong chay manh,

1 - 5% d8i v6i nhiing mAu nudc cong chua hodc da d€ ling.

‘5 — 26% d68i véi nudc da bi oxi hda.

25 - 100% d6i véi nhing miu nudc s6ng 44 bi 6 nhidm.
Khi pha loAng cdn hé&t sdc trdnh khong d€ oxi bi cuén theo.

+ Sau khi pha loing xong cho miAu vao trong 2 chai d€ xdc dinh BOD (thuong la
cdc chai cd thé€ tich 300ml), déng kin nit chai, m6t chai duing d€ 4 5 ngay & noi t&i
tai nhigt d6 20°C, mét chai dung d€ x4c dinh DO ban ddu trong miu di pha loding.

- Tinh két qué :

Lugng BOD duge tinh theo mg O,/ml : ’

D, -D,

P

Trong d6 : D, 1a lugng oxi hda tan (mg/lit) ctta dung dich méu da pha lodng sau
15 phut.

D, 1a lugng oxi hda tan (mg/lit) trong miu sau 5 ngdy @ & 20°C. P la hé s6 pha
lodng, dugce tinh nhu sau :

BOD; =

Thé tich méu nuée dem di phan tich
Thé tich mAu nuée + thé€ tich nudc pha lodng

Trong mo6t s8 trudng hop cén phai b sung thém vi sinh vat vao nudc pha loéng
dé€ dam bao di mat do vi sinh vat cho qui trinh phan hily. Khi d6 BOD, dugc tinh
theo cong thic :

P =

D,-Dy)-B,~-By) F
P
Trong dé D,;, D, vAn cd gid tri nbu cong thic trén.

BOD; =

B, la lugng oxi hoa tan cia nubc pha lodng cé cfy vi khuén truée khi 4 (mgiit).
B, 1a lugng oxi hda tan cia nuéc pha loéing cé cly vi khufin sau khi 4 (mg/lit).
F 12 ti s6 gidta th& tich chat 16ng b8 sung vi khuin trong méu va trong d6i ching :
% (hay ml) chat léng b8 sung vi khuféin trong D,
~ % (hay ml) chat 1dng b8 sung vi khuén trong B,
- Hoa chét :

Dung dich dém photphat : Hbda tan 8,5g KH,PO, 21,75g K,HPO,, 33,4g
Na,HPO,.7H,0 va 1,7g NH,Cl trong khodng 500ml nuéc cdt r6i dinh mdc dén
1 lit. Dung djch c6 pH = 7,2.
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Dung dich MgSO, : Hoa tan 22,5¢ MgSO,.7H,0 trong nuéc, dinh mic dé&n
1 Mt.

Dung dich CaCl, : Hoa tan 27,5g Ca012 trong nudc, dinh mic dén 1 lit.
Dung dich FeCl, : Hoa tan 0,256g FeCl,.6H,0 trong nuéc, dinh mic dén 1 lit.
H,SO, 1N , NaOH IN.

Na,SO, 0,025N : Hda tan 1,575g Na,80, khan trong 100ml nudc cat.

Co thé dung nuéc cfng da d€ léng 24-36 gid tai 20°C lam nguén b6 sung vi
sinh vat. Trong 1 lit nuéc dung d€ pha lodng, thém vao 1 - 2ml nuéc nay.

6. Xac dinh dong

Déng 12 kim loai mau dd, ti kh6i 896 ; nhiet d6 néng chay 1083°C, nhiét do s6i
2543°C, cac muéi tan 12 clorua, nitrat, sunfat.

- Ham luong ddng trong nuéc thién nhién va nudc thdi

Ham lugng déng trong cdc loai nugc thién nhién va trong cdéc nguén nudc sinh
hoat thudng khong l6n, dao dong trong khodng tit 0,00lmg/] dén 1lmg/l. G4n nhing
x] nghiép tuy€n quing d6ng, ham lugng cd thé lén dén 100mg/l.

Nuétc thai etla cdaec xi nghiép luyén kim cé chia cac lugng d6ng khic nhau :
Trong cdc nha mdy san xudt chi - kém : 0,4 - 8,0mg/l ; nha mdy thi€c : 0,1mg/l ;
nhi mdy molipden - vonfram ham lugng Cu trung binh 12 27,2 mg/l ; nha may
niken - coban : 1,0 - 1,5 mg/l

- Tinh déc :

Khi ham lugng d6ng trong co thé ngudi 14 10g/kg thé€ trong gdy nén td vong, lidu
lugng 60 - 100mg/kg gdy nén budn ndn, mia oe.

Véi c4, khi ham lugng Cu 1a 0,002mg/l da cd 50% cA thi nghiém bi chét.

Véi vi khuf&n lam, khi néng d6 Co la 0,01mg/l lam chang chét.

Vé6i thue vat, khi ham lugng Cu 1a 0,1mg/l da gy doc, ham lugng 0,17 - 0,20mg/
gdy doc cho cu cai dudng, ch chua, dai mach.

- Nong d¢ giéi han cho phép

Véi nuéc ubng va hé chia : 0,02 - 1,5mg/l tuy theo tiéu chuén ting nuée

Nuée tubi cho cdy tr8ng nong nghiép : 0,2mg/l riéng voéi d4t r8t thiu dbng co
thé dung nuéc chia Smg Cu/l d€ tubi trong thdi gian ngén.

~ Phuong phdp xdc dinh : Trong nuée, déng thudng t6n tai dudi dang cation hda
tri II hosc dudi dang cdc ion phic véi xianua, tactrat...

Hién nay d€ xdc dinh d6ng trong nuéc cé thé sit dung phuong phdp so mau quang

dién vai thube thi dietyldithiocarbaminat, hodc bAng phuong phdp cuc phd hogc quang
ph8 hdp thu nguyén td.

Xac dinh déng theo céc phudng phdp trén ti€n hanh theo qud trinh da néu trong
chuong 11 (X4c dinh cdc nguyén t6 vi lugng trong dft). Tuy nhién n&u trong nuée
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d6ng tén tai du6i dang phdc bén xianua [Cu(CN)37] thi c4n pha hily phdc d6 bing

cich lam bay hoi miu nuéc sau khi them vao méu 0,5ml H,S80, dac, 5ml HNO, dac.
Sau khi 44 lam bay hoi ‘midu nu6c d&€n can khé, thém vio phdn kh6 1ml HCl dac
va lai lam bay hoi 14n nia. Hoa tan phdn khé bing nuéc cdt hai 14n réi ti€n hanh
dinh luong Cu? trong phdn nuéc loc nay. Théng thudng mdi lan xd li 200 - 250ml
mAau nuéc.

Vi hiam lugng d6ng trong nuéc thAp nén ngudi ta dung dung dich chudn chua
0,00lmg Cu/ml hodc dung dich chia 0,05mg Cu/ml.

Co thé dung phuong phap cuc ph8 xung vi phan hoac cuc ph8 c6 dién ddng khuéch
tan dé€ xdc dinh Cu?* trong nufc. Néu trong nudc cé chida mot lugng ddng k€ chdt
hitu co thi thém vao thé tich nudc ldy dé€ phan tich 1 - 2ml H,50, dac ; 3 - 5ml
HNO; dac va lam bay hoi dung dich trong ti hat dén khi xuft hién hoi SO, Né&u
dung dich con ¢é mau thi lai thém 5ml HNO, dic, 1am bay hoi l4n nita nhu trén.
Quéa trinh nay lap lai vai 14n cho d&n khi thu duge dung dich khéng mau. Sau dé
lJam bay hoi dung dich dén kho. Hoa tan phfin kho trong nuéc cét hai 14n khi dun
nong, loc 14y dung dich d€ xdc dinh dbng.

y

7. Xac djnh chi

Chi ]a kim loai mau xdm tro, ti kh6éi 11,33 ; nhiét d8 néng chay 327,4°C ; nhiét
d6 s6i 1745°C, cic mubi tan trong nuéc 1a clorua, nitrat, axetat.

- Ham luong chi trong nudc thién nhién va nuéc thdi : Ham lugng chi trong
nuéc thién nhién rdt nho, nAm trong khoang 0,001 - 0,023 mg/l. Trong nudc sinh
hoat ciing c¢d v&t chi vi nudc chdy qua 6ng din bing chi. Trong nudc thai cua cdc
nha may héa chdt va cic khu luyén kim chia lugng ddng k& chi. Vi du nhu nuéc
thai cia nha may sdn xudt chi, kém chda 5,0 — 7,0mg Pb/l ; nudc thai cia nha may
san xuft molipden, vonfram cd ham lugng chi la 0 - 16,0mg Pb/l.

- Tinh doc

Khi néng do chi trong nuéc uéng la 0,042 - 1,0mg/l s& xudt hién triéu chdng bi
ddu déc kinh nién & ngudi ; néng d6 0,18mg/1 & dong vAt médu ndng 8& cd cdc tridu
ching bi ddu déc kinh nién.

Né&u ham luong chi trong nudc tudi ding trong ndng nghiép 16n hon 5mg/l thi
thue vat bj ddu doc.

— Ndng d¢ gidi han cho phép (mgjl)
Nué6c u6ng : 0 - 0,1 tuy theo tiéu chufin tung nufc
Nud8c tudi cho tr8ng trot : 0,1
Nuéc dung cho chan nudi 0,05

- Phuong phdap xdc dinh

Chi trong nuéc thai co thé 4 du6i dang chdt tan, hodc dang mudi khd tan nhu
sunfat, cacbonat, sunfua,
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MAu nuéc 14y dé€ xdc dinh chl cdn thém vao 3ml HNO, dac hoac 2ml CH,COOH
dac cho 1 lit miu. '

Co thé€ dung cAc phuong phdp cye phé, quang phé hép thu nguyén ti hogic phuong
phép so mau quang dién d€ xdc dinh chi.

Khi xac dinh chi bing phudng phdp so mau quang dién ngudi ta thudng ding
dithizon trong CHCI, hoac trong CCl, d& chiét dinh lugng chi ; pH = 8 - 9 c6 du
xianua d€ che nhiu kim loai khac cing bi chiét véi chl. Thiéc vA bismut can trd
phép xac dinh nén cén phai tdch tru6c ching trong méi trudng axit. Trong méi
trudng nay chi khong bi chi€t con lai trong tudng nudc.

Xac dinh chi bdng phuong phép cyc phé. Trong nén NaOHIM, phic [Pb(OH),} bi

khi thuin nghich va cho séng cyc phd v6i th€ bdn sdng — 0,76V so véi cuc calomen
bdao hoa.

L4dy 25ml miu nuéc (cd ham lugng chi > 0,5 mg/l) cho vao blnh dinh mic 50ml,
néu can pha loding d€ trong 25ml dd chda khoidng 0,1 - 3mg Pb. N&fu ham lugng
chi thip thi 14y 250m] miu, thém vao 1ml HNO, dac, 1am bay hoi dung dich trén
b&p cdch thiy dén khé, hada tan phfin kh6 trong:nudc cft vA chuyé€n toan b6 dung
dich thu dugc vao binh dinh mdc 50ml. Thém vao 5ml NaOH va lml gelatin. Dinh
mdce dén vach mdc bing nubce cdt va 1Ac déu dung dich. N&u cé két tta hidroxit thi
cdn d€ lang va dung pipet ¢6 qua bdp cao su lfy phén dung dich trong cho vao binh
cuc ph8. Cho khi tro di qua dung dich khodng 10 phit. Ghi cuc ph8 & do6 nhay thich
hgp ti 0,4V d8n 1,0V so vdi ddy anot Hg. Do chiéu cao cia séng via dua viaoc dudng
chudn d€ xic dinh ham lugng chi.

Lap dudng chuéin : Chufin bj mot loat 12 binh dijnh mdc 50ml va l4n lugt thém
vao 0 ; 0,5 ; 1,0 ; 20 ; 3,0; 40 ; 50 ; 6,0; 80 ; 10,0 ; 15,0 ; 20,0 ml dung dich
chudn chi gdc.

Ti&p tuc ti€n hanh nhu véi dung dich phan tich. Ghi cuc ph8 chi nhu di lam &
trén. D€ d6 nhay cta mdy nhu th€ n3o d€ dung dich ¢ néng dd 16n nhat (40mg Pb/)
" cho sdng cuc ph8 cd chiéu cao chifm gin hét chiéu réng cua gidy vé.

(’j'nhﬁ'ng miu cé ham lugng chi thdp (0,05 - lmg Pb/) : ldy 250ml miu nuéc
cho vao bdt sd hoac clc chiu nhiét, thém 1ml HNO, dac, cO6 can dén khd, d€ ngubi
r6i thém 0,5ml HNO, dac va lai c6 dén kb6. Hda tan phén khé trong 5ml dung dich
nén (5ml NaOH 10M + 1ml gelatin + 44ml H,0) réi dem di cutc ph8.

- Héa chdt :
Dung dich chl chuéin g6c : Hoda tan 200mg chl tinh khi€t phan tich (tkpt) trong
4ml HNO; 1 : 1 ; dun ndéng d€ chl tan hodn toan, d€ ngudi, chuyén vao binh dinh

mic 1 lit. Dinh mdc bing nudc dén vach mic, duge dung dich chia 0,200mg Pb% /1ml.
Pha lodng dung dich nay 100 l4n, dugc dung dich chufin si dung.

8. Xéic djnh kém

Kém la kim loai mau tring bac, tI khéi 6,77, nhist d6 s6i 906,2°C ; cic muéi
clorua, sunfat, nitrat tan trong nudec.
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- Ham lugng kém trong nudc thién nhién va nudc thdi. Him lugng kém trong
nudc thién nhién rft nhd, 8 Lién X6 (cd) ham luong ndy ndm trong khoang 0,0001
- 5,77mgfl. Lugng k&m trong nudc thién nhién chi y&u do cdc npubn nuSc thai dua
vao, diac biét nudc thai ctia cdc nha mdy luyén kim, céng nghiép hda chdt. VI du
nhu nuéc thai & nha mdy chi - kém o6 chida dén lmgZn/, con 3 nhing nhd may
lam giau luyén kim mau ham lugng kém trong nuéc thai cé thé dén 40 - 50 mgZn/l.

~ Tinh d¢c. Kém va cdc hgp chdt cla kém ndi chung {t gay doc d6i véi ngudi
va d6ng vat cd than nhiét 8n dinh khi ching vAo co th€ duéi dang thic an vi nudc
udng. Theo E.A. Anderson va cfng su thi khi ham lugng k&m trong nuéc ubng to
11,2 dén 26,6mg/l chuyén vao co th€ con nguai khéng gay bét cd nguy hai nao d6i
vai sdc khae.

Déi véi sinh vat séng & nube, tinh doc cia kém d6i vdi c4 16n hon nhiu so veéi
ngudi vA dong vat ¢ than nhiét 8n dinh. Néng d6 kém trong kém sunfat l1a 0,4mg/l
giy td vong cho cid gai qua 7 ngay dém.

- Ndng dé gidgi han cho phép (mgZnfl) :

DEi véi nude udng - 1 — 15, tuy theo tiéu chuén ting nudc
Nuge tusi rudng : 5

- Phuong phép xbc dinh. D€ xédc dinh kém trong nuéc cd th€ dung cdac phuong
phép cuc ph8, quang ph8 hdp thu nguyén ti va phuong phdp so mau quang dién véi
thudc thu dithizon.

Trinh ty phan tich theo cdc phuong phép trén da ttinh bay trong chuong 11, Cén
chd y 1a khi ldy miu nuc d€ xdc dinh kém nén thém vao 1 Ht nude 1m! H,SO,
dic, tri trudng hgp méu cé chda xianua thi khéng thém axit.

9. Xac dinh thay ngan

Thiy ngin la kim loai ¢6 mau tring bac, dang léng. Ti khéi 13,546 ; nhist do
néng chay 38,89°C, nhiét d6 s6i 356,66°C ; cdc mudi clorua, sunfat, nitrat va clorat
cua thiy ngin tan trong nudc.

- Ham luong thiy ngan trong nudc thién nhién va nuéc thdéi. Ham lugng thay
ngén trong nuéc thién nhién rft nhé, ndm trong khoang 0,00003 - 0,0028 mg/l. O
mét a8 ving coéng nghiép do cd st dung thiy ngin nhiéu nén néng 46 thiy ngan
trong céc hé chia nadm 1970 cao hon so véi nam 1935 tai 70 l4n.

Thiy ngdn cé trong nudc thai cia cdc nha mady sadn xuft chft mau, dude phdm,
cac chit né...

-~ Tinh d¢c. Thiy ngin va hop chat clia né thudng rt doc d6i véi edc co thé séng.

Thiy ngan sé& giy ddc cho ngusi khi ham lugng cia né trong nudc la 0,005 mg/ ;
gdy doc cho cd khi ham lugng cia nd trong nuée la 0,008mg/l.

~ Néng d¢ gioi han cho phép (mgllig/l) :
D6i véi ndde ubng : 0,001 - 0,01, tuy theo tiéu chudn tilng nuéec.
Nudc dang cho sin xufit néng nghiép : 0,005.
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- Phuong phép xéc dinh. D€ xdc dinh thiy ngin, thudng ding phuong phdp chiét
tric quang dithizon. Phuong phdp rdt dac trung va chon loc d6i véi thiy ngan.
Phuong phdp cho phép xéc dinh ham lugng thiy ngén ti vai phdn tram miligam
dén hang chuc miligam trong 1 lit nuéc.

Trong mdi trudng axit chl cd bae, déng cung bi chiét v6i thiy ngin. D& che hai
nguyén t§ nay, ding complexon III va thioxianat.

Né&u trong nuSc cé cdc chét hilu co cd mau, ngudi ta thudng chift tach trude
bang CHCl; ; néu lugng chét hitu co 16n thi thudng vd co hda ching bing cach cho
lugng mAu nubc chda 0,005mg dén 0,1mgHg viao modt binh cdu, thém ti€p 1ml H,80,
dac va vai giot dung dich KMnO, bao hda, thém vai vién da bot, ldp vao mét 6ng
sinh han héi luu va cho nuéc lanh chldy qua. Dun =6i dung dich. N&éu dung dich m4t
mau thi cho thém vai giot KMnO, nita qua &ng sinh han cho dén khi dung dich con
mau trong 15 phut. Sau khi d€ ngudi dung djch, thdo 6ng sinh han, thém vao vai
giot dung dich hidroxylamin sunfat dé&n khi hoan toan mét mau tim. N&u dung dich
cé dd axit qud cao hoac kiém qud thi c4n trung hoa dung dich dén mdi trudng axit
yéu pH = 4.

- Trinh tu phan tich. Cho vao phéu chiét lugng méu nuéc chia 0,006 — 0,1 mgHg,
pha loing bing nuéc, n&u cdn dén 100ml ; thém vac 10ml CHCI,, l4c ki d€ phan
18p. Téch bé lép CHCl; nay. Thém 10ml dung dich dém, 10ml complexon III, 10ml
KCNS va 25ml dithizon d€ chiét. Tién hanh chiét trong 2 phit, chi cin lic via da
dé€ phan 16p. Chuyén tudng hitu co sang phéu chi&t khdac da cd sdn 10ml dung dich
dém, 10ml complexon III, 10ml KCNS, 10ml nudc cAt. Khi chuy€n khong dugc d&
cho nuéc titr phéu thi nhft sang phéu thd hai du la vai giot. Lic trong 1 phit dé&
phan lép. Sau do chuyén tuéng hitu co chda phic thuy ngin dithizonat sang phéu
chiét thi ba chda 50ml NH, 5%, lic déu d&€ ria hét lugng dithizon du. Loc tuéng
hitu co chya thdy ngin dithizonnat qua phéu loc sach, khé. Lugng dung dich chay
xufng lac ddu cén bdé di ; thu dung dich c4n do vao cuvet. Do mat d6 quang cta
dung dich & budc song 490nm (hoge dung kinh loc mau xanh lue). Tign hanh thi
nghiém trdng v6i 100ml nuéc cft hai ln va higu chinh gid tri mat 46 quang caa
méu phan tich.

Duyting chuin duge thi&t l8p tuong tu nhu cédc kim loai khée, véi cdc dung dich
dng v6i 0 ; 0,05 ; 0,10... 1,0 mgHg.

K&t qua phan tich dugc tinh tuong ty nhu khi x4c dinh céc kim loai khac

- Hba chét :

Dung dich dém axetat : hda tan 57ml CH,COOH déc, tinh khiét phan tich va
82g CH,COONa.3H,0 trong nudc cit thanh 1 lit.

Complexon III, néng d4 0,05N : hda tan 9,72g complexon III trong nuéc va dua
th& tich dén 1 lit.

KCNS 0,1M.

NH, 5%.

CHCI, tinh khiét phan tich hoadc loai méi cét lai.
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Dithizon :

Dung dich gbc : cho 50mg dithizon vao trong phéu chigt di cé 100ml CHCI,,
lac cho dén khi thuSc thit tan hé&t, thém 100ml nuéc cét, 5 - 10ml NH, dic va
ldc ki trong 2 phit. D€ yén cho hai tuéng phan 16p, tach bé 16p CHCI,. Cho vao
phéu 20ml CHCl,; méi, lic déu va d€ phan 1dp, tdch bé 16p CHCl,. Thém vao phéu
chiét 200ml CHCl, khdc va dung dich HCI loing d&n khi dung dich cd phan dng
axit r6. Lic déu hén hgp cho dén khi toan bo lugng dithizon chuyén sang tuéng
hitu co. Chuy&n 1dp hitu co d6 sang ph&u chiét khac, ria phdn nay 3 l8n, méi
l4n bing 50ml nudc c4t. Chuyén dung dich vado chai mau téi, d6 lén trén b8 mit
mét l6p méng H,SO, 0,5% chda 0,5% hidrazin sunfat. Dung dich bén trong vai
thdng (dung dich phai khong cé 4nh dé).

Dung dich st dung : Pha loing 1 th€ tich dung dich g6c véi 4 th€ tich CHCl,;
d€ trong chai t6i, chd mat. Dung dich bén trong 2 tufn.

Thuy ngan (II) nitrat :

Dung dich chufn g6c néng d¢ 1mgHg/ml : Can 3,336g Hg(NO,),. 0,5 H,0
tinh khi&t phan tich cho vao trong cfe thuy tinh. Thém vao 1ml HNO, dac
tinh khi&t phan tich rdi hda tan trong nudc sau dd dinh mdc d&n 1 lit.

Dung dich chudn I chita 0,25 mgHg/ml : pha lodng ti dung dich géc.
Dung dich chuén II chda 0,005 mgHg/ml : pha logng 30 18n dung dich I
Cé4c dung dich chufin I va II chl diéu ch€ ngay truéc khi diung.

10. Xac djnh nhdm

Nhom la kim loai mau sdang bac ; khong gap trong tu nhién Al nguyén chfit ma
thudng gap trong cdc quang va khodng c6 d6 tan trong nubc khdc nhau, TI khéi
2,699 ; nhiét d6 ndéng chay 660,1°C, nhiét do s6i 2500°C.

- Ham lugng nhém trong nudc thién nhién vad nudc thdi. Ham lugng nhém trong
_nudc thien nhién rt it, dao dong tit 0 va vét d&n 242,2mg/l ; trong nuéc tyu nhién
& Lién X6 (ct) tu 0,001 dén 10mg/.

Ham luong nhém trong nudc thai cha cdc nhA méy sidn xuft nhém, san xuft hda
chét, cdc chdt mau, cong nghiép gify, cong nghiép dét, cong nghiép cao su téng hgp
cé tang lén.

- Tinh dbc :

D6i v6i ngudi va dong vat cé than nhiét 6n dinh : Nhin chung tac dung déc
cia nhém khong ddng ké nbung rdt nhiéu hop chét v6 cd cia nd tan trong nudc
dugc tich tu trong cdc hé chda do nuéc thai cong nghiép xA vio, qua thdi gian
nguén nudc uéng ¢é th€ anh hudng dé&n con nguoi. Doc nh&t 1a cdc mubi nitrat,
clorua, axetat, sunfat,... Xhi co th€ thu nhan 0,2 ~ 0,4 mudi axetat nhém ; 3,7 -
7,3 nhom hidroxit (tinh theo mg/kg th€ trong) s& xudt hién tdc dung doc.

Déi véi cay tréng néng nghiép : Nhom bdt dfu gay téc hai v6i thye vat & néng
do 1mg/.
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- Néng dé giéi han cho phép (mg/l) : i
Nudge ulng tit 0,05 d&n 0,5, tuy theo tiéu chufn tiing nudec.

Nudc tudi cho cay tréng néng nghiép : tudi thudng xuyén : lmg/ll ; khi tusi
ngin : 20mg/l, {t gay 6 nhiém cho dit. '

~ Phuong phap xac dinh. D& xac dinh nhém trong nufc ngudi ta thudng ding
phudng phap so mau guang dién v8i thuée thd ‘8 - oxiquinolin hodc bing phuong
phap quang ph8 hdp thu nguyén tid hojc ding cuc chon loc ion.

Xdc dinh nhém vdi thube thi 8-oxiquinolin

Nguyeén Ui phuong phép : Trong moi trudng axit, nhém phan dng véi 8-oxiquinolin
tao thanh nhdm oxiquinolat. Hgp chdt nay duge chift bing CHCl; cho dung dich
mau vang.

MAu trudce khi dem phan tich cén loai bd trudc cdc hop chit hitu co va chdt mav.
Sat la nguyén t6 gdy can trd nhiéu nh#t cho phép xdc dinh. Dung amonri pesunfat
d€ oxi hda toan bd sit cd trong miu thanh sdt (I1II), sau d6 chi& bd sdt (III) dudi
dang sit oxiquinolat bang cloroform & pH 1,8 - 2,0. o] pH nay d6ng cung bi chiét
v8i sit, nhung nhém khéng bi chiét.

Trinh tu phan tich. N€u ham luong nhém trong nuée 1a 0,005 — 0,5mg Al trong
1 )it nuSc thi 14y khoang 50 - 100ml miu nuéc cho vao phéu chiét. Thém vao 0,1
- 0,2g amoni pesunfat, ldc déu cho tan. D€ yén vai phut, trung hda dung dich bing
axit hoadc kiém (lugng axit hay kiém cdn ding d€ trung hda dugc xdc dinh bing
cdch chugn dé m6t miu riéng véi chi thi metyl da cam). Thém HCI 1IN (ing véi
50m! dung dich thi thém 0,8ml) d8 dua pH cia dung dich vé& 1,7 — 2,0. Thém 2ml
dung dich 8-oxiquinolin trong CHCl,, l4c ki, chiét bd 16p cloroform d€ loai sdt. Them
2ml cloroform vao phéu chiét, lai lic, tach bd lap CHCl,. Lap lai qu4 trinh chiét nay
vai 14n dé&n khi 16p CHCl, tach dugc khong mau. Thém vao phéu chiét 10ml dung
dich dém, 3ml dung dich 8-oxiquinolin trong CHCl3 va chiét d€ tiach nhém oxiquinolat.
Léc ki dung dich 1-2 phidt, d€ yén d&n khi phan lap hoadn toan. Chiét 14y phén
cloroform mau vang vao binh dinh mic 10ml. Thém ti€p 3ml dung dich 8-oxiquinolin
trong CHCl, va lc trong 1 — 2 phit, d€ phan 18p hoan todn, chuyén 16p chiét vao
binh dinh mdc. Thém CHCl; vao cho t6i vach midc, lc déu r8i do mat 4o gquang cua
dung dich véi cuvet ddy 3cm tai A = 390nm (kinh lo¢ mau tim) dung dich so sénh
12 miu trang.

Dudng chudn : Chu&n bi 7 phéu chiét ¢ dung tich 250-300ml. Thém ldn lugt vao
méi phéue-0 ; 0,2 ; 1,0 ; 5,0 ; 10,0 ; 150 ; 20,0 ml dung dich chufn mubi nhém ¢6
néng dd 0,0lmg/ml. Nhu vay ldgng nhém c6 trong cac phéu chigt tuong dng la O ;
0,002 ; 0,01 ; 0,05 ; 0,1 ; 0,15 ; 0,2 mg Al. Thém nudc vao thanh 50ml. Sau dd ti€n
hanh chiét nhém nhu d6i véi dung dich thi nghiém.

- Héa chdt :

HCl 1M : pha loing 85ml HCl dic tinh khiét phan tich bing nu6c cft thanh 1 lit

8-oxiquinolin (2% trong CHCI,) : hoa tan 2 gam 8-oxiquinolin tinh khiét phan
tich trong 50ml CHCl,, thém CHCl, dén 100ml.
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Dung dich d&8m axetat pH = 4,6 :
Hoa tan 82g CH,COONa hay 136g (CH,COONa.3H,O tinh khist phan tich
vao nudc cdt, pha lodng thanh 1 lit dung dich (dung dich 1).

Liy 60g axit axetic bang tinh khi&t phaAn tich pha thanh 1 lit bing nuéc c4t
(dung dich 2)

Ly 98ml] dung dich 1 trén véi 100ml dung djch 2, l&c d8u va thém nuéc
cdt dén 1 lit

Amoni pesunfat.

Dung dich chuin muéi nhdm cd chia 0,01 - 0,1 mgAl/ml : Hoa tan 1,7582g
KAI(§0,),.12H,0 trong nudc réi dinh mdc dén 1 lit, thu duge dung dich 0,1mg Al/ml.

11. Xac djnh sit

S4t 12 kim loai trdng bac, ti khéi 7,874, nhit d6 ndng chay 1539°C, nhiét do =6i
2870°C, & trong h6 nulc duéi dang bicacbonat va hidroxit.

- Ham luong sat trong nudc thién rhién va nudc thdi. Ham lugng st trong nuée
thién nhién dao déng trong mot gidéi han 16m td 0,01 d&n 26,lmg/l, tuy thudc vao
nguén nuéc va nhitng ving ma ngudn nudc chdy qua. Ngodi ra cdon tuy thubc vio
pH va sy cd mat cha m@t s6 chdt nhu cacbonat, CO,, O, vad su cd mat cia chét

hitu ¢o tan trong nude, ching sé oxi héa hay khd sit va c6 th€ lam cho sidt & dang
hoa tan hay két tua.

- Tinh déc. D6i v6i ngudi va déng vat cé thAn nhiét 8n dinh, sit {t gay ddc. Liéu
lugng cta mudbi sit clorua : 890mg/kg th€ trong gAy doc cho thé ; tit 984 dén
1986mg/kg thé trong gdy doc cho chudt.

- Ndng do gist han cho phép (mg/l)
Nuée uéng : 0,2 - 1,5 : tiy theo tiéu chuéin ting nuéc.
Nuéc thai : 2 - 10 : tuy theo tiu chufn ting nuéc.

- Phuong phdp xdc dinh :

Cd thé dung phuong phdp so mau véi axit sunfosalixilic v o-phenanthrolin. Tuy
nhién khi 1y mAu nudc phai dung trong binh polietilen va phai phan tich ngay ;
déng thoi mbi 1 Ut nuéc cdn duge xd li bing 25m! dung dich dém natri axetat (hda
tan 68g CH,COONa.3H,O trong 500ml nuéc, thém vao 25ml CH,COOH 6M). Miu
d€ khéng qud 1 ngdy. D€ dinh lugng ham lugng Fe t8ng s6 thi phai xi li 1 lit nudc
bang 25ml INO, dac.

D& dinh lugng cic dang sidt khdc nhau ngudi ta c6 thé€ ti&n hanh :

1) Dinh lugng tng ham lugng sft & t&t cd cdc dang sau khi d& ding axit hoa
tan st 8 dang két tua trong dung dich.

2) Dinh lugng sdt hda tan : loc bé ké&t tia, dinh lugng sit trong dung djch.

3) Lugng sit khéng tan trong nuéc duge tinh bing hiéu 88 cia cdch ti€n hanh
1) va 2).

4) Luong Fe (II) trong nuéc duge dinh lugng bing o-phenanthrolin nhung khéng
-hém hidroxylamin d€ chuyén Fe* xuéng Fe®'.
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12. Xac dinh mangan

Mangan 12 kim loai ¢6 méu trédng bac, tl kh6i 7,44 ; nhiét d6 ndng chay 1245°C;
nhigt do e8i 2080°C. Cdc muébi sunfat, clorua, nitrat cia mangan tan trong nuéc.

- Ham lugng mangan trong nudc thién nhién va nuéc thdi. Haim luong Mn trong
cdc séng & Liéen X6 (cd) nAm trong khoadng 0,001 - 0,16mg/]. Trong nuéec ty nhién
3 M{ ham lugng Mn tit 0,0003 - 3,23 mg/l (trung binh la 0,058 mg/l), trong nuéc
sinh hoat trung binh 13 0,05mg/.

Ham lugng mangan cd trong nudec tuy thudc vio nguén nube, dac biét cao la &
cdc ngudn nudc thai clia cdc nhd médy luyén kim va mot s6 nha mdy céng nghiép
héa chdt : & nha may chi - kém : 1,0 - 1,2mg/l, & nha m4y lam gidu quang mangan :
20 - 35,1 mg/l. Trong nubc thai sinh hoat ham lugng mangan dao ddng trong gisi
han 0,05 - 0,47 mg/.

- Tinh déc :

Cé gid thiét cho Mn la tdc nhan gay d6t bi&n d6i vdi dong vat cd than nhiét
8n dinh.

D6Ei véi sinh vat dudi nuée, Mn {t gay dfc. Theo cdc din liéu da bi&t ham lugng
Mn trong nuéc gy déc cho bd chan hai bén 13 70 mg/.

Déi véi cde cAy tr8ng ndng nghiép, khi ham lugng Mn 12 2 mg/l sé ¢6 tac dung
doc, d6i vai dgu : 1 - 10 mg/l, v6i cA chua : 5§ - 10 mg/l.
- Noéng d¢ gidéi han cho phép (mg/l)

Nuéec u8ng : tit 0,01 dén 0,5, tuy theo tidu chufdn ting nudc.

H6 chda : Mn (II) : 1,0 ; Mn (IV) : 10

Nu6c thai : chdy vao h6 chda thl ham lugng Mn nhé hon 1 mgil.

- Phu:ong phap xéc dinh. Trong nuéc, Mn thudng 4 dang hoa tan va khéng hoa
tan. O dang tan, mangan t6n tai dugi dang Mn?*, con & dang khong hda tan la két
ttia hidroxit.

D& xdc dinh téng ham lugng mangan trong nudc ngudi ta thudng dung phuong
phdp so mau, trong dé Mn dugc oxi héa 18n Mn”* duéi dang MnO; bing pesunfat.

Khi 18y méu nude xdc dinh Mn phéi thém vao méi lit nu6c 5ml HNO, dic.

13. X4c dinh clo

Clo la chdt khi c6 mau vang luc, khéi lugng rieng 3,214 g/l, nhist dd néng chay
- 101,03°C, nhiet 46 sbi -34,1°C.

Khéi niém clo hoat déng dugc hi€u 12 ngoai clo phan ti (Cl,) con bao gbm ca
clodioxit (Cl0,), cloramin, hipoclorit, clorit ; ching dugc xdc dinh bing phép do
iot hodic bing phuong phédp s0 mau véi thubc thi o-toludin. Phép do idt dugc diung
khi ham lugng clo hoat d4ng trong nuéc trén lmg/l. Phuong phdp so mau duge
dung khi ham lugng clo hoat déng 0,01 - 7mg/l, miu phai xdc dinh ngay sau
khi l4y. \
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- Tinh déc :
Ham lugng clo ty do 1la 2,5mg/l khéng c6 tac d0ng xAu déi véi ngudi. Liéu
lugng nay cing khong gy dfc d6i v6i chuft dbéng.

Ham lugng clo ty do 16n hon 0,008 mg/l giy doc cho cdc loai cd, cdn khi néng
d6 nay la 0,0035 mg/l i12m gidm kha nang sinh sin cia RAn nudc & cdc th€ hé
sau ; tdc hai cta clo ty do tang lén khi ham lugng oxi trong nudc gidm xubng.
- Phuong phép xéc dinh. Dinh lugng clo hoat dong bing phép do i6t : Clo hoat

dong tdc dung véi I gidi phdng ra i6t. Dung dung dich natri thiosunfat chudn lugng
i6t tdch ra ta tinh duge ham lugng clo hoat doéng trong nudc.

DE loai trit Anh hudng cda chAt hitu co cd trong nube dé&n k&t qua xdc dinh, ngudi
ta them axit CH,COOH lodng vao dung dich.

- Trinh ty phén tich : L4y méu nuéc cAn phan tich v6i thé tich sao cho thé tich
dung dich Na,5,0, 0,0IN diung d€ chufn khong qué 20ml. Thém vao diy 5ml
CH,COOH dac, khoang 1g KI, lic déu dung dich, d€ yén chd t6i khoang 5 phit (cd
day nit binh). Chufin lugng i6t tdch ra bing c'iung dich chuin Na,S,0, 0,01N dén
khi dung dich ¢ mau vang rom, thém 1 m] dung dich hé tinh bot, dung dich sé& c6
mau xanh, chudn d6 ti€p t6i khi m4t mau. Khong nép chudn 46 dudi 4nh sang Mat
troi. Tién hanh chufn d6 miu trdng ciung véi miu th{ nghiém.

~ Tinh két qua : Ham lugng clo hoat déng dugc tinh theo coéng thuc

- . 354,65
X = La___b%__%_ (mgh)

a : th€ tich dung dich Na,$,0; 0,01N diung d¢ chufn d¢ méiu.
b : th€ tich dung dich Na,S$,0, 0,01N dung dé chuin d6 miu tring.
V : th€ tich miu nuéec (ml).

— Héa chét :
KI tinh khi&t phan tich.
~ CH,COOH dic tinh khiét phan tich.

Natri thiosunfat 0,IN : Hoa tan 25g N2,5,0,.5H,0 tinh khiét phan tich vao
nudc cdt méi dun s6i d€ nguoi, them 0,2g Na,CO, lic d&u cho tan hé&t, dinh midc
dén 1 lit. Dung phép do dicromat xdc dinh lai n6ng 46 dung dich nay. Dung dich
chudn c¢é néng d6 0,01N dudc pha tit dung djch trén.

Hé tinh bat : dung dich 0,5%.

Clorua. D& x4c dinh clorua trong nuéc, ngudsi ta cé th€ dung phuong phap
chufin d6 Mohr. Co 88 cia phuong phap da trinh bay trong chuong 10 (phéin
phAn tich dAat).

14. Xac dinh flo

Flo 1a chdt khi mau vang sang, khdi luong rieng 1,693 g, nhidt d6 néng chiy
- 219,6°C ; nhiét d6 s6i - 188,13°C.
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- Ham lugng flo trong nudc thién rhién va nudéc thdi. Trong nudc thién nhién
ham luong flo ndm trong giéi han 0,01 — 0,3 mg/t ; ham lugng flo trung binh trong
nudc uéng la 0,25 mg/l, ham lugng cuc dai la 9,7 mg/l.

Trong nudc thai cia cdc nha mdy tuyén quang, luyén kim, hda chAt, ddu mo, khai
thic g8, nha mdy thdy tinh, xi mang, dét, son déu cd flo.

~ Tinh déc :

Ham lugng flo cao gAy doc d6i vai con ngudi. Néng do flo trong nudc uéng
nhé hon 1 mg/l gy nén nhitng thay d6i bénh }{ cia men rang. Lifu lugng gay
td vong cho ngudi la 0,5 g/kg thé trong, tuy nhién cing c6 nhiing tai liéu cho
rang lidu lugng gay tit vong cho ngudi 1a 2,6 g/kg thé trong.

HAam lugng florua cao hon 1,5 mg/ s& gy doc cho cd.

Ndng d¢ gidi han cho phép (mgF/ml) _
Nuée wéng : 1,0 - 1,5, tuy theo tiéu chufin ting nuéc
Nudc ufng diung trong chan nuéi : 0,7 - 1,2
Nuéc thai vao kénh hay vao hé chda 1,5.°

- Phuong phdp xdc dinh. D& xdc dinh florua ¢6 thé€ st dung phuong phdp ding
cuc chon loc ion hay phuong phdp so mau v&i thube thd ziriconializarin.

Xdc dinh florua bdng phuong phép so mau ziriconializarin

- Nguyén li phuong phép : lon F~ tao véi ziriconi (IV) nhiing ion phic rit bén,
bén hon phdc mau cda ziriconi (IV) véi thuSc thit hitu co alizarin. Do d6 khi cho
florua tdc dung véi dung dich phic mau ziriconi alizarin thl mot lugng alizarin tuong
duong véi florua bj d4y ra khéi phic ; cudng d6 mau cia nd bi thay d6i ti & thuan
véi néng do cia florua.

Clo ngin cAn viéc xdc dinh. Loai tri clo bing cdch thém 0,05ml dung dich natri
asenit 0,5% d6i véi 0,1 mg clo. Nhitng méu duc cé miau manh cén duge cét trudc.

Mot &6 cht cd ham lugng 16n (CI” : 1800 mg/, nhém : 0,25 mgl, PO} : 5mg/ ;

SO§_ : 100 mgAl ; Fe** : 2 mg/) ciing gy sai s6 16n. D€ khéc phuc nén dung phuong
phip thém : thém cdc ch&t nay v3o dung dich chudn khi lap dudng chu#n.

Do kiém cia nufdc quda cao cing anh hudng d4&n phép xdc dinh, cn trung hda
miu nuéc bAng HCl hay HNO, lodng.

Trinh tu phan tich. Ldy vao 18n lugt cdc éng tru 0 ; 1,0 ; 2,0 ; 3,0 ; ... 30 ml}
dung dich chufn s dung réi thém nuéc cft d&n 100 ml. Cac dung dich nay chda
0; 0,05 .. 1,5 mg F'. Ly mot 6ng tru khiac d€ dung méAu nuéc phan tich, thém
nugc c4t dé€n 100ml. Nhiét d6 cia cdc dung djch chufn va dung dich phan tich phai
nhu nhau, Thém vao mdbi 6ng Sml thuéc thu ziriconi-alirazin va tron d8u modt cach
cin thin. Sau 1 gid dem so mau dung dich mAu véi cdec dung dich chufin tai budc
séng 520 - 550 nm hay kinh loc mau xanh l4 cdy. Dya vao dudng chufn d€ xsac
dinh ham lugng F~ trong méiu.
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- Héa chdt :

Thuéc thi ziriconi alizarin, dung djch axit : Hda tan 0,30g ZrOCl,. 8H,O trong
50ml nuée cat. L&y 50ml nudc cat khdc hda tan trong d6 0,07g natri alizari sunfonat
(alizarin dé 8) ; tron hai dung dich véi nhau.

L4y 100 ml HCI dac tinh khigt phan tich trén véi 300 ml nuéc c4t. Thém 33,3
ml H,80, dic vao 400 ml! nudc cit khdc. Sau khi nguéi, tron hai dung dich véi
nhau. Cho dung dich axit va dung dich ziriconializarin vao binh dinh midc 1 lit
réi dung nudc c4t dinh mudc dé&n 1 lit. Dung dung dich trong binh thdy tinh mau,
Dung dich bén trong 6 théng.

Natri florua :

Dung dich chuédn g6c : Hda tan 0,221g NaF tinh khi&t phan tich d4 dugc
sy kh6 & 105°C trong nu6c cft va dinh mic d&n 1 lt. Dung dich nay chia
0,1 mg F~ trong 1 ml.

Dung dich chufn sd dung : Pha loang 50ml dung dich chufn géc biAng nuéc
cit r6i dinh mdc dén 1 lit. Dung dich nay chi@a 0,005 mg F~ trong 1 ml. Dung
dich chi pha truéc khi ding. ,

15. Xac dinh nitrat

Nitrat cd trong nuéc thii cia cdc nhd mdy hda chédt, nha may son, nha may thuy
tinh, vat liéu Anh va trong cdc nuéc thai sink hoat.

Ham lugng nitrat trong nuéc b& mit ndm trong gidi han 0,1 - 10 mg/l. Liéu lugng
nitrat t&i thi€u gy doc d6i v6i dong vat cd thaAn nhiét 6n dinh 1a 117 mg/kg thé trong.

Khi ham lugng nitrat trggg cdc hé nuéc 16n hon 0,3 mg/, tdo s& phét trién.
- Ndng d6 giéi han cho phép :
Nuée ubng : 2 — 10 mgNO; /1 thy theo tidu chufin titng nudc
hoic 9 - 50 mg NO;/1 tuy theo tidu chufin ting nuéc.
Nuéc dung cho chan nudi : 45mgNO; /1
Nuéc thai : 45mgNO; /1.

— Phuong phdp xéc dinh. D€ xéc dinh nitrat trong nudc, ngudsi ta ding phuong
pPhip so mau véi thube thu disunfofenic. Thufc thd tao vai nitrat thanh hgp chit co
mau vang,.

Khi ham lugng 16n hon 10 mg/l clorua can trd viéc xdc dinh. D& loai tri anh
hudng nay cd thé pha loang dung dich hosic thém Ag,S0, vao d€ két tia CI° dusi
dang AgCl

- Trinh tu phan tich : Cho 100 ml méu nudc chda khéng qua 5 mg NOj, trung

hoa dén pH = 7, chuyén vio chén sit va c6 can trén bép cich thiy. Thém 2m] dung
dich disunfofenic vao phén khd trong chén vd dung dua thuay tinh nhd, sach hoa
tan hoan toan, né&éu cAn, viia khudy via dun cach thiy. Thém vao 20ml nuéde c4t,
6 - 7Tml NH, dac hoac 5 - 6 ml dung dich KOH 12N. N&u c6 xufit hien két tia
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hidroxit cia cdc kim loai thi loc dung dich qua phéu lgec thuy tinh x6p hoac thém
vdo dung dich complexon III trong amoniac d€ hoa tan hé&t két tua. Chuyén dung
dich trong suét vao binh dirh mi#c 50ml hay 100ml, dinh mdc bing nuéc cit dé&n
vach mic va do mat d6 quang & bubc sdng 410nm hoac kinh loc mau tim, hiéu chinh
miat d6 quang theo thi nghiém trdng. X4c dinh nitrat theo dudng chufn.

- Duong chuén : Lam bay hoi dén kho trén bép cdch thiy 50ml dung dich chuén
nitrat. Thém 2ml dung dich axit disunphophenic vao phéin khé, khufly nhe bdng dda
thdy tinh nhé dé&n khi tan hét, dinh mdc bdng nudc cAt d&n 100ml.

Chufn bi mét loat binh dinh midc 50ml 14n lugt thém vao méi binh 0 ; 0,1 ; 0,3 ;
0,5 ;07 ; 1,0 ; 20 ; 50 ; 10,0 ; 150 ; 20,0 ; 30,0 ml dung dich chufn cé mau
moi chuin b} nhu dd ndi & trén. Thém vao 2m) dung dich axit disunphophenic va
cung mét lugng NH; hotc KOH nhu d& lam & dung dich miu. Dinh mdc bdng nusc
dén vach mudc va do mat dd quang cia dung dich. Cdc dung dich trén cé ham lugng
0;01; 03 .. 300 mg NO;/I. Hi¢u chinh mat d¢ quang theo thi nghi¢m trdng va
vé dugng chuén. '

- Héa chdt

»

Axit disunphophenic : Hoa tan 25g phenol loai tinh khi&t phén tich khéong mau
trong 150ml H,SO, dac tinh khiét phan tich. Thém 75ml H,80, b6c khdi (dleum)
trén déu. Cho vao binh cfu ¢d 6ng sinh han hdi luu va dun ndng 2 gi¥ trén ndi
cdch thuy s6i.

NH,OH dic,
KOH 12N.

Complexon IIT trong amoniac : Hoa tan 50g complegen III trong 20ml nuéc c4t
thu dugc ch4t nhao, hoa tan chdt nay trong 50ml NH,OH dic

Kali nitrat : Hoa tan 0,1631g KNO, tinh khiét phan tich d& sfy kho & 105°C
trong nuéc cdt, thém 1ml CHCl, réi dinh midc bing nuéc c&t dén 1 lit. Thu duge
dung dich chia 0,100mgNO; trong 1 lit.
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PHAN HI
PHAN TiCH PHAN BON

Nhiéu phan bdn, nhin bén ngoai rit giéng nhau : ¢6 th€ la tinh thé, hay bdt mau
v8 dinh hinh, rdi rac hay bj dinh k&t (phu thudc vado d6 dm) va khong mii.

Khi bdo quan hay vAn chuy€n cé th€ bi bin do chit khéc lam thay d8i hinh dang
bén ngoai va d6i khi cA thanh phdn cla ching. Do d6 cén thi&t phai biét cach nhdn

bi&t don gidn cdc nhom phén (phfin dam, phén ke;li, pban photpho) va cdc dang phaAn
(uré, amon sunfat, ...)

Trong mot s6 trudng hgp cdn thi€t phai ki€m tra ham lugng (%) chdt dinh dudng
trong phan bing cdc phuong phép dinh lugng chudn, dac biét hién nay céng nghiép
phan bén ngay cang ph4t trién va da dang.

Chuong 1
PHAN TICH DINH TiNH PHAN KHOANG

1. Nhan biét phan khoang

PhAn dam, phAn kali hdu hét 1a dang tinh th€ (tri xianamit canxi & dang boét),
con phén lan, véi & dang bét.

~— Nhan biét céc cation, anion cia nhém phbn khodng tinh thé :

L&y moét phin phin hda tan trong nudc cft vi xdc dinh mic d0 hoda tan cia ching.

Them m6t §t dung dich kiém (KOH hay NaOH) vdo dung dich phan bén. Néu
¢d mat cia nhdm NHI thi ¢6 miii amoniac bay 1&n hay I1am gify quy dé €&m thanh
xanh khi gap hoi NH,.

Thém vao 6ng nghiém chia dung djch phan bon vai giot BaCl, 5%, khi cé mat
trong phan géc SOi_ thl két tia trdng BaSO, tao thanh. Sau 2 phan dng trén
cho thfy dd la phan sunfat-amon-(NH,),S0,.
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Thém vao dung dich phén bén vai giot AgNO,; 1%, néu cd Cl* thi tao thanh

k&t tia trdng AgCl, cdn khi c6 miat photpho thi tao thanh két tia vang Ag,PO,.

Thém vao dung dijch phaAn thuSc thd Tananaep cobannitrit natri bac

[Na,AgCo(NO,)], néu cé mat kali thi tao thanh ké&t tia cobantinitrit natri mau

vang.

- Nhén biét phén uré : Uré duge st dung nhiéu (t6i 60%) vi loai phan nay cd
t6i 46% N. Uré ¢6 tinh th€ nhé mau trAng, tan t6t trong nubc, gidn day nhidu nude
san xufit uré & dang vién kém theo viéc hinh thanh diuré c6 tdc dung déc d6i vai
cdy (luong diuré < 1%).

- Nhan biét phan lén, v6i vd xianamitcanxi

Supe 14n 4 dang bot hay vién, mau xédm, do cd axit sunfuric nén ¢d mui chua,
Am va lam dd gidy quy xanh,

Phdan lan nung chay Van Dién c¢d dang v6 dinh hinh mau x4m xanh, x4t trén
tay lao xao dnh thiy tinh, phén khé rdi rac.

Prexipitat : phan dang bot trdng, min, ¢d phan dng lam xanh gidy quy dé &m.

Apatit 1a phan lan thién nhién, duge nghién nhd thanh bt min. Néu cd mau
xdm 124 quang gidu apatit, cdon cé mau nfu dat 1a quing ngheéo.

Bot photphorit, dang bt min, mau ndu dit sdi bot vdi axit nhiéu hon apatit.
Phan photphorit thudng 14n xac hitu co, nhe vad kém dbéng nhdt hon apatit.

B6t dd vOi : mau trdng x4m, shi bot v6i axit, khéng ¢d mui vA bd vao nudc
khéng cd gi thay déi.

Bot délémit : rdt gi6ng véi bot da vei vé mau séc, sii bot v6i axit nhu bot da
vbi, nhung bot délomit tréng hon, nhe x6p hon.

Phan xianamit canxi it dugec st dung & Viét Nam thuéc phan dam, dang bot
mau xdm xanh d4m hon apatit (d€ 1&n v6i phan l4n), thodng cé mui NH, DE
biét rd cdn ldy 5g tron véi 4ml nuéc d€ ngdm 2 - 3 phit r8i dun nhe, n€u cd
mii NH, bay ra thi ding la CaCN, :

CaCN, + 3H,0 = CaCO, + 2NH, t

— Nhén biét phan c¢6 chiza Ca. Nhan biét cation nay biang cdch cho dung dich
phan tdc dung véi (NH)2C204 tao thanh k&t tha tring Ca0204.

2. Xac dinh ham lugng d&m cda phan khodng dang rén (phudng phéip
sfy chan khong)

Cac loai phan khodng khi bdo quan h&p thu mot lugng hoi nudc nh&t dinh, goi
la d6 &m hidroscopic. Khi &m nhiéu, phan thudng bi chdy nuéc hay dinh. Vi vay
cin thigt phai phén tich ham lugng &m cta phan tru6e khi st dung, nhét la ding
thi nghiém.

~ Nguyén Ui phuong phép : Ham lugng nuéc hdp 4m cta phaAn bi mét khi sfy 2
gio & 50°C trong diéu kién chén khdng. Phén nuéc mdt chinh 14 d6 £m cia phan.
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- Trinh tu phan tich :
Can 2 gam phaAn cho vio cfc cAn da bist khéi luong.
Dat cfe vao ti sy chan khong, diéu chinh nhidt 40 & 50°C (+ 1,5°C).
Sdy méiu 2 gid (£ 10 phit).
Sau dd ldy mfu d€ ngudi trong binh hiét £m. .
Can khé6i lugng c6c va miu.

- Tinh két qud : Ham luong m (%) cia phan khodng dang rdn dugc tinh theo
cong thic sau :

W; =W, x 100

n

M(%) =

W, : khéi lugng cla cSc va miu trubc khi siy.
W, : khéi lugng méu vA cfc sau khi sdy.

n : kbéi lugng cia mAu ldy phan tich (g).

100 : tinh ra %. ’

Ghi chi : N&u khéng cd ta sfy chan khéng, thl sy & 100°C véi ta sfy binh
thudng.

3. Xac dinh &6 axit ty do cia phn khofing (phuong phap chuén d¢)

Mét 8 phan khodng cd d6 axit tu do, do ban chft clia qué trinh cdng nghé san
xuét tao ra. Bi€t d9 axit ty do d& gép phén st dung hop i phan khodng bon cho
tiing vung d8t cu thé, han ch€ tdc ddng x4u d6n moi trudng.

- Nguyén li phuong phép : Phan bdn hda tan trong nubc va d6 axit cia nd duge
xdc dinh bing cdch chufin d6 véi dung dich NaOH tigu chuén.

- Trinh tu phén tich :

Hoa tan 2 gam phan sach bing 50ml nudc cft lanh trong binh 250ml (n&u b4n
thi phai loc).

Chufn d6 bing NaOH 0,02N v6i chi thi mau metyl dd (st dung microburet khi
chu&n).

- Tinh két qud. Do axit ty do (mhu H,SO,) bing % khéi luong duge tinh nhu sau :

4,904 .A.N
w

A : th€ tich (ml]) cta NaOH 0,02N cén cho chufn dé.
N : n6ng d4 caa NaOH (0,02N).
W OW Wang (5) che mba Yy thl nghism.

- Héa chat :

NaOH 0,02N.

Metyl do.

DY axit ty do =
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D6 axit tu do cia (NH,),S0, : Loy 200ml dung dich ph&n bon dugc chuén bi dé
phan tich nito cho vao binh tam gidc 500ml, thém vai giot metyl d6, chudn bing
NaOH 0,1IN dén khi chuyén tii mau héng sang mau vang nhat.

D6 axit tu do cia NH,NO, :

Hba tan 4g NH,NO, bing 100m! nu6c, thém vao binh 3 - 4 giot metyl do
(binh thi 1), trong mdt binh khéc ciing hda tan 4g NH,NO, (binh thd 2) va thém
3 - 4 giot metyl do.

Thém 1 giot H,SO, 0,IN vao mot trong 2 binh, n&u dung dich trong binh khong
thém 1 giot H,8O, 0,IN ma ciing nhuém mau héng nhu binh kia (cé them H,S0,
0,IN) thi phan NH,NO, cd d¢ axit tu do.

Xdc dinh d4 axit tu do cla phan NH,NO, nhu sau : Can 50g NH,NO, hoa
tan bing nudc cAt trong binh dinh muyc 100ml, thém 3 — 4 giot metyl 44, chudn
bing NaOH 0,IN dén khi chuy&€n ti mau h6ng sang mau vang.

Tinh két qua : K&t qua d¢ axit ty do cia phan NH,NO; duge tinh theo cong thic sau :
a.T.0,0063.100.100
n(100" - y)
n : khéi lugng phan 14y phan tich (50g).
0,0063g HNO, tudng duong 1ml NaOH 0,1N.
T : hiéu chinh d6 chufn kiém.
a : s6 ml kiém tiéu t6n khi chufén d6.
100 : tinh thanh %.
100
100 - y
y : lugng nudc (%) trong phan.

X (%) =

: chuyén thanh phan khe.

Chuong 2

XAC PINH HAM LUONG CHAT DINH DUONG
TRONG PHAN KHOANG

1. Xac dinh nito nitrat trong phan khoang
- Nguyén Ui phuong phép : Dyua trén nguyén tdc khit NO; dén NH, va xic dinh

lugng NH,. CS nhiéu phuong phdp khid khéc nhau phu thudc méi trudng khi va
chdt khu.

Phuong phép Devarda khi NO;, NO, dén NH, xay ra trong moi trudng kiém véi
hén hgp khi Devarda - 50% Cu, 45% Al va 5% kém.
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Phuong phap Arnda khd xay ra trong méi trudng-kiém y&u v6i hén hgp khit Cu
va Mg.

Phuong phip Ulsa kh¥ trong moéi trudng axit véi hidro duge tdch ra khi phan
Ung ctia bt Fe v6i H,SO,.

Fe + H,S0, = FeSO, + H,
HNO, + H, = HNO;, + H,0
HINO, + 3H, = NH,; + 2H,0
NH, tao thanh dugc c4t va hdp thu bing H,SO, c6 néng d¢ tidu chuin hay H,BO,.
- Trinh tu phén tich :
Can 0,35 - 0,7 gam mdiu phan chia NO; cho vao binh cét 800 ml va thém
vao ddé 200ml nudc ci4t. Ti€n hanh cdt theo nguyén téc Kendan.

Diung mét lugng du thita axit tiéu chuén (H,S0, 0,5N) cho vao binh d€ hdp
thu NH,, sac cho lugng thita it nhdt 2ml Dung dich hdp thu (H,80,) phai ngap
ddu mit cia 6ng ddn NH, tich ra, c6 th€ thém nuéc clt d€ ngap ddu 6ng.

Thém vao binh cdt chda méu : nuéc; 5g bot kém, 1 - 2g FeSO,.7TH,0 va 40ml
NaOH 50%

Dun binh cit d€ c4t NH, cho dé&n khi thé tich dung dich h&p thu gin 100ml
(thai gian cfit 15 - 20 phdt).

Chudn d& dung dich h4p thu nhan duge bang NaOH 0,25N vai 3 -~ 4 giot chi
thi metyl dé.

- Tinh két qud : Lugng nito (N - NO;) (%) dugc xdc dinh theo céng thic sau :

(V,N, — VgNy).0,014.p.100
n

N - NO, =

V, : th€ tich axit H,SO, ldy d€ h4p thu NH, (ml).
N, : néng d¢ cta H,SO,.
Vi : thé tich kiém NaOH tiéu t6n d& chudn d¢.
Ng : néng d6 chuén cia NaOH.
0,014 : duong lugng cta nito.
n : khéi lugng mau (g).
p : hé &6 pha loang.
- Hoéa chét :
Bot Zn.
FeSO,. 7TH,0.
NaOH 50%.
Dung dich axit H,SO, tiéu chudn 0,5N.
Metyl do.
Dung dich NaOH 0,25N.
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2. Xac dinh nito amoni *trong phin khoing (phudng phip foocmalin)

- Nguyén li phuong phdp : Phuong phép ndly coi nhut chufn d8 xdc dinh nito trong
phan chda amoni ((NH,),80,, NH/Cl, NH,NO,;, Ammophos). Phuong phédp chi xdc dinh

nito NH,, bdi vy khi phan tich phan NH,NO, thi két qua dugc nhan gdp hai.

Phuong phéap dua trén co sd lién k&t theo duong lugng ctia amoni véi foocmalin
(HCHO) tao thanh hgp chét trung tinh hitu co hexametylentetramin - C.H ,N, (nhu
thudc Urotropin). Déng thsi axit vo cd tuogng dng tac thanh véi s6 lugng tuong duong
ham luong nito NHI trong mau phan tich.

(NH,),80, + 6HCHO = (CH);N, + 2H,S0, + 6H,0
NH,NO, + 6HCHO = (CH,)/N, + 4HNO, + 61,0
chufn do axit tao thanh bang dung dich kidm cd néng do 0,1 - 0,5N
H,S0, + 2NaOH = Na,SO, + 2H,0
HNO, + NaOH = NaNO, + H,0.
- Trink tu phan tich : ’

Can 10gam phAn da nghién nhé cho vao cde 150 — 200ml hda tan bAng 50-100ml
nudc.

Loc qua gify loc day, dung dich loc chda vao binh dinh mdc 200ml, dua thé
tich d&€n vach, lic déu.

Ldy 25m) dich loc cho vao c8c 100 - 150ml, theém 2 giot chi thi metyl d3, néu
c6 mau héng (m6i trudng axit) thi trung hoa bing kigém (NaOH 0,1N) dén mau
xanh nhat.

Ldy mot c6c khac (100 — 150ml) rét vao d6 10ml foocmalin 40% (hay 20ml
cia dung dich 20%) cGng thém chi thi mau va trung hda nhu méu phan tich.

Rét dung dich foocmalin trung tinh vao cfc dung dung dich phan tich. Phan dng
xdy ra nhanh, axit dugc tao thanh chuyén mau dung dich ti mau xanh thanh mau tim.

Thém vao dd 2, 3 giot phenolphtalein, chufn bing NaOH 0,5N dé&n sy thay d&i
.mau lidn thd hai - ti mau xanbh (sau mau tim) lai d&n mau tim : T¥¢ mau tim
dén mau xanh & pH = 6,2 theo metyl dé va tit mau xanh sang mau tim 8 pH
= 8,2 theo phenolphtalein. C6 th& thay metyl d6 bdng metyl da cam (chuyén tit
mau héng sang mau vang & pH = 4,4).
- Tinh két qué : Ham lugng nitd (%) duge tinh theo cong thdc sau :

V.N.0,014.p.100
n

+
N - NH} =

V : 86 m! ki&m tén khi chufdn d¢.

N : néng 46 cia kiém.

0,014 : duong lugng cia nito.

n : khéi lugng méiu ldy phan tich,
0

p : hé s8 pha loang (%_0%)

100 : tinh ra %.
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- Héa chét :

Metyl 46 0,01g hda tan trong 30ml rugu, thém nudc d&n 50ml va bio quan
trong lo thiy tinh mau.

Metyl da cam 0,05g hoa tan trong 100ml nudc cft. Phenolphtalein 0,25g hoa
tan trong 25ml rugu etilic,

Dung dich kiém O,1N.
Dung dich kiém 0,5N (KOH hay NaOH).
HCHO 40% hay 20%.
¥ Xac dinh NH: trong phan dem (phuong phdp dun 36i dé hd)
Phuong phdp dun s8i d€ hd st dyng d€ xdc dinh nito amoni trong phan bdn
nhanh va don gian hon phuong phédp foocmalin.

- Nguyén tée cia phuong phdp. Khi dun dung dich phAn chga nito amoni vai
kiém thi amoniac s& bay hoi va mufi tuang d@ng duge tao thanh :

(NH,),80, + NaOH = Na,SO, + 4NH, + 2H,0
NH,Cl + NaOH = NaCl + NH, + H,0
Lugng kiém thita duge chufin do bing axit sé suy ra duge tiéu t6n dé ddy NH,.

- Trinh tu phén fich.
Ldy 30 ~ 40 g phan dang amoni cho vao c¢6i si@ tdn nho.

Can 10 g phan da t4n nhé bing can ki thuat cho vao c6e 150 — 200 ml hoa tan
biing nuéc cit.

Dinh mic bing nudc cdt t6i th€ tich 200 ml. Cd thé loc qua gidy loc thong thudng
n&u dung dich phén bin. Léc d4éu dung djch.

Liy 25 m! dung dich cho vao binh tam gisc 100 m), them vio dé 50 m! dung
dich kiém 0,5N ti burét.

Lic déu dung dich, ddy bing moét phéu nhd va dun s6i nhe trén bé&p dién, hay
b&p gas cho d&n khi chi cdn 1/3 th€ tich so v6i ban dfu.

D& ngu6i dung dich dén nhiét d0 phdng, trdng phéu va thanh binh cho sach bing
nudc cht.

Chuén do lugng thita kiém bing dung dich H,S0, 0,5N véi 2 - 3 giot chi thi
mau phenolphtalein dén khi chuyén ti mau tim héng sang mau xanh nhat.

- Tinh két qud. Lugng nitd trong phan (%) duge tinh theo céng thic sau :
(aN, - bN,).0,014.p. 100
n
a : 86 lugng kidm cho vao dung dich chia nito phan (ml)
N, : n6ng d6 cia kiém (0,5 N)
b : 86 lugng axit tieu t6n khi chufin d¢ (ml)
N, : ndng d¢ cta kiém (0,5 N)

221



p : hé s6 pha loing
n : khéi lugng phan 14y phan tich
100 : d€ tinh k&t qua ra %.

- Héa chét :

+ KOH hay NaOH 0,5N

+ H,80, 0,5N _
+ Dung dich phenolphtalein.

3. Xac dinh photphat hda tan trong nudc cia phin photphat

Co moét s8 phuong phdp xdc dinh photpho trong ph&n bdn phu thubfc vao tinh hoa
tan khdc nhau cia hop chdt photphat va di€u d¢ lién quan t6i viéc ddnh gida chdt
lugng cia phaAn va cudng 40 xAm nhap vao cAy cia photpho.

Hop chit photpho trong phan bén chia thaAnh 3 nhém :

1 - Axit photphoric (tinh ra P,O;) hda tan trong axit khodng dac hay 1a hén hop
cua chung, khéng d& tidu cho cAy tréng. ,

2 - Axit photphoric hitu hiéu hda tan trong axit limonic hay trong dung dich
amoni limonat, d& tigu d8i v4i cdy tréng.

3 - Axit photphoric hoa tan trong nudc - dé tidu nhdt cho tAt ci cic cAy tréng.

Khi bi€t s6 lugng photpho dé& tiéu cia phan cé thé€ xdc dinh ding liéu lugng phan
photpho bdn vao d4t § cic diéu kién khdc nhau d€ thu nhdn nang suft cao. Ngudi
ta théng nhédt tiéu chudn P,O hoa tan trong nudc cla phén bdn 1a céin phai khéng
it hon 75% lugng t6ng s8 va d&n 95% lugng dé tiéu.

Phuong phdp trong lugng Lorenzo va thé€ tich Scheffer 12 phuong phap phé bién
xic dinh photpho hoa tan trong nude.

- Nguyén li phuong phdp. Axit photphoric duge két ttia bing dung dich molipdatamon
trong méi truong axit ¢ dang hgp chdt phiec.

(NH,),PO,. 12 MoO,. 2HNO;. H,0

M6i trudng axit manh cén thiét d€ giit trong dung dich hang loat cdc y&u t§ nhu
: H,80, dac ngan cidn sy két tda oxit silic, axit HNO; ngian cidn sy ling k&t tia
axit molipdic. M6i trudng axit dugc tao thanh bing cdch thém vao dung dich thi
nghiém hén hgp H,SO, + HNO,. Phudng phédp cé d6 chinh xdc cao nhung ddi héi
tuadn thu tién trinh phAn tich vi mu6i phéc c6 th€ thay dfi thanh phén ctia né khi
thay d6i di€u kién két tta, khi sy kho két tua. Phdn dng hda tan két tua
photpho molipdat xdy ra nhu sau :

(NH,),P0,.12 Mc0,2HNO, H,0 + 56NaOH = 24Na,MoO, + NaNO; + 2Na,HPO, + 6N, + 34H,0
Amoniac duge tao thanh cdn trd sy xdc dinh ti€p theo, bdi vy cdn loai tri bing
cdch lién k&t vdi foocmalin thanh chdt hitu co trung tinh (hexametilentetramin)
4NH; + 6HCHO = (CH,)(N, + 6H,0
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- Trinh ty phan tich :

Can 5 gam phan photpho (supephotphat) cho vio bat sd, them vao dé 15 — 20ml
nudc cdt khudy bang dia thiy tinh.

Ding nudc cft chuyén mau trong bat sd sang binh dinh muic 200ml qua phéu
khong cln gidy loc, trang sach bat cho vao binh dinh mde 200ml, lic déu, day
nit binh.

Loc qua gidy loc thuong

L4y 10ml dich loc cho vao céc, thém vao 20ml nudc cét lanh (trong truting hgp

phan tich supephotphat don gian con khi phén tich supephotphat kép thi 14y 5ml
dung dich loec va thém 25ml nuée).

Ding 6ng dong thém vao 15ml hén hop axit H,50, va HNO, dac, dun dén sbi.

Nhéc c6c khdi bép, thém vao gitta dung dich 30m! dich amoni sunfomolipdat.
K&t tia mau vang roi lang, ldc trdon cfn than cfec va d€ yén 15 - 18 gis.

Phan tich ti€p tuc duge ti€n hanh phu thudc vao phudng phap chon : Lorenzo
hay Scheffer.

Phuong phdp thé tich Scheffer
K&t tia cing dudc loc nhu trén.
Ria két tia vai 1dn bang dung dich Na,SO, 1% d&n phan dng trung tinh.
Phéu chiya két tda dat lén c6c hay binh tam gidc d€ thu dich hoa tan ké&t tua.
Ti buret thém tiyng phin nhé dung dich NaOH 0,5N d€ hdoa tan k&t tua.

Thém 2ml dung dich foocmalin 40% tuong ding 25ml kiém tiéu tén d&€ hbda tan.
Thém 2 giot phenolphtalein.

Né&u dung dich khéng mau thi thém kidm cho dén khi ¢6 mau héng nhat.
Lugng thta NaOH chudn bing HCl 0,IN dén khi khéng mau.

- Tinh két qud : Ham lugng P,0; (%) dugc tinh theo cong thidc sau :
(V,N, —V,N,) . 0,002539. p . 100

5 n

P,0

V, : 86 ml kiém t6n d€ hoa tan két tua, N, la néng d6 cia nd.

V, : 86 ml HCl tiéu t6n khi chudn, N, 12 néng d¢ HCI 0,002539 : hé s6 d&
chuyén s6 lugng mudi phdc thanh P,O,.

n : khéi lugng mau ldy phan tich.
p : hé s6 pha loang.
100 : tinh ra %.

- Héa chét :

Hén hgp H,50, + IINO, : 30ml H,80, (d = 1,84) rdt cfn than vao 1 lit HNO,
(d = 1,20) (424 ml HNO,; d = 1,41 chuyé&n vao binh dinh mic 1 lit da c6 500ml
nudc) lac déu, dinh mudc téi vach.
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Dung dich sunfonmolipdat amon. Cho 100g (NH/,),MgO, cho vao 8ng dong 2
lit, thém 1 it HNO, dac d = 1,36), lic cdn than d&n hoa tan muéi ; 300g (NH,)MoO,
hoa tan trong 1 lit nuéc ndng, d€ ngudi dén nhiét d6 phdng, ldc déu d€ hda tan
muéi. Rdt ting lugng nhé dung dich (NH,)MoO, vao dung dich (NH,),MgO, lién
tue lac déu. DE yén 48 git. Loc qua gifly loc day. Bio quan dung djch trong lo
mau, dit nai téi.

Dung dich NH,NO,; 2% : 20g mu6i hda tan frong mft {t nuéc cft va chuyén
dan vao binh dinh mdc 1 lit, them 3 - 4 giot HNO, dac, dinh mic tdi 1 lit.

Dung djch Na,S0,.10 H,0 1%.

Dung dich kiém KOH va NaOH 0,5N.
HCl 0,1IN.

Dung dich foocmalin HCHO 40%.
Phenolphtalein.

4. Xac dinh kali trong phén kali

Phan kali duge sd dung nhu KCl, muéi kali’ 30 - 40%, sinvinit, cacnalit, poligalit,
K,50,. T&t ca ching hda tan trong nuéc, trong dung dich d&t mét phén khi duge
hip phu do keo dit.

DE x4ic dinh liéu lugng bén chinh xdc vao d4t, cAn biét ham lugng cha chdt tic
dung (K hay K,O) trong phan. Hién nay cé mét s6 phuong phép khdc nhau dé€ xic
dinh kali nhu phuong phédp trong lugng, th€ tich, phuong phdp quang k&

Phuong phdp nhanh va don gidn nhA4t la phuang phdp quang k& Nguyén li cta
phuong phép xem phfén phan tich dat vA cay.
- Trinh tu phén tich :

L4y moét it phan kali nghién nhé trong e6i s, can 0,5g trén cAn phén tich cho
vao c¢6c 100 — 150ml.

~ Thém 50 - 100ml nuéc cét lanh, khudy bing dia thiy tinh d&n hoa tan
hoan toan.

Loc qua gifdy loc nhanh, dung dich loc chda bing binh dinh mdc 200ml, dua
nubc cdt dén vach 200ml, lic déu (dung dich 1).

L4y 2ml dung dich cho vdo binh dinh midc 200ml pha loang dén vach (dung
dich 2).

Ldy 10ml dung dich 2 cho vao binh dinh mic 50ml, dinh mde t6i vach, lic déu.

X4c dinh kali trén quang k& ngon lda hay quang phd k& (xem phén phan
tich ddt).

Ham lugng kali trong phan dugce tinh ra K hay K,O bing cdch si dung d6 thi
chuin duogc x4y dung theo thang dung dich méu.
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Chuong 3

XAC DINH HAM LUONG CHAT DINH DUGNG
TRONG PHAN HUU cO, VOI, THAN BUN

1. Xac djnh nito tdng s6 trong phin chudng

Phan chudng 12 phan hitu co duge sit dung ph8 bién, cé y nghia 16n trong sin
xudt néng nghiép. Ham lugng cédc ch&t dinh dudng (N, P, K...) trong phan chuéng
rdt khdc nhau phy thudc vdo nhi€ue y&u té (thu nhan v3 bio quin phan). Bai

vay d& danh gia ding chi&t luong ciha phan chubng cfn phai phan tich thanh
phaAn cia nd-

- Nguyén Ui phuong phap : Nito hitu co clia phan chuéng (ciing nhu nito cta
thyc vat va cia dit) dugc oxi hda bing H,SO, déc va sy c6 mat cia chit xic tac
(CuSO,, selen) chuyén thanh nitd & dang (NH,),S0, trong dung dich.

CH,NH,COOH + 3H,50, = 2C0O, + NH, + H,0 + 380,
2NH, + H,80, = (NH,),80,
Phén nhé nito dang NO, trong phan chuéng cling dugc chuyén thanh NH, khi
c¢6 mat cia phenol. '
CcH(OH)HSO, + HNO, = C.H,(OH)NO, + H,SO,
H,SO, + Zn = 2nSO, + H,
CH,(OH)NO, + 8H, = CH,(OH)NH, + 2H,0
Trong qua trinh tro hda ti€p thi nito nhém amin chuy&n thanh amoniac lién k&t
v6i H,80, thanh (NH,),S80,.
- Trinh ty phén tich :

Truéc hét chon miu trung binh cia phan chudng tit khdi luong 16n cda phan.
Td méu trung binh trén déu 1y miu phan tich & phdng thi nghiém.

Can 10g méu t¥ miu phan tich cho vao binh Kendan 250ml, sao cho phan
khong dinh vao thanh binh.

Rét vao 30ml sunfophenol (nfu khéng cdn phan tich NO, thi khong dung
phenol), ldc nhe déu.
Thém vao 1-2g b6t Zn, dun nhe trén ngon lia va sau ddé dun soi.

Khi dich 1éng trong binh c6 dnh 46, 18y binh ra khéi bép, thém 0,1g Se bot
hay 0,59g CuSO,.

Tiép tuc dun s6i cho dén khi dung dich trong binh trdng hodn todn, dun thém
nda giy.
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L&y binh ra dé€ ngudi, them mdt {t nubc cft va chuyén todn b¢ dung dich vao
binh cft cia dung cu Kendan d€ cAt NH,. Thé€ tich dung dich trong binh cAt
khoidng 300ml, thém 2 — 3 giot phenolphtalein.

Sau d¢ rét cn than 120ml NaOH 30% vao binh c4t. Déng thdi 18y 75ml H,SO,
0,IN cd 2 - 3 giot metyl da cam d& hdp thu NH, thodt ra khi c4t.

Dun s6i d€ cit NH, cho d&n khi thé tich trong binh cAt chi cdn dusi 2/3, ha
thdp binh hdp thy d€ 14y nhitng giot cubi ciing chdy ra td 6ng sinh han.

DE bist qua trinh cdt da k&t thic hay chua thi t6t nhat 14y vai giot cudi cung
chay ra til 6ng sinh han thém vao 1 - 2 giot thudc thd Nestle. Néu cd mau vang
thi cdn NH,, viéc c&t NH, chua ké&t thic.

Sau khi cdt k&t thuc, chufn d6 lugng thua H,SO, cdn lai sau khi hdp thy bing
dung dich kiém cd néng d6 tiéu chufn cho t6i khi chuyén td mau dé sang hoi
vang (chi thi metyl).

Phan tng xay ra khi cdt, lién két NH; vd chufn 46 nhu sau :
(NH,),SO, + 2NaOH = Na,80, + 2NH, + H,0
NH, + H,S0, = (NH),50, ,
H,80, + 2NaOH = Na,80, + 2H,0

- Tinh két qud :

— (lel—vai).o,ou. 100
: 86 ml H,SO, 0,10N 14y 48 hé&p phy.

: néng d¢ cua H,S0,

: 88 ml NaOH tieu t6n khi chufn.

, : néng 46 cia NaOH.

n : khéi lugng méu 14y phan tich.

—

Z.<Z <

100
100 -y °

(y : % nudc trong phan). Trong phan ngya % ch&t khé khodng 0,58%, phan citu :
0,83%, phan lon : 0,456%

— Héa chdt :

Axit sunfophenic : Hoa tan 40g phenol tinh khiét (C;H,OH) trong axit H,SO,
(@ = 1,84) dua thé tich dé&n 1lit.

Bot Zn, bot selen hay CuSO,.5H,0.
Phenolphtalein 1% pha trong rugu.
NaOH 30%.

H,SO, 0,1N.

Metyl da cam.

Thudc thi Nestle.

Dung dich chuidn NaOH 0,IN.

D€ chuyén k&t qua ra % chdt kh6 thi nhan v6i
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2. Xac dinh nito (NHI) trong phdn chubng

- Nguyén U phuong phép : Nito NHI cha phan chubng duge tdach bing HCl 0,5N

tic dung vd4i thubc thit Nestle tao thanh mudi phdc hop mau vang. Cudng d6 mau
cia dung dich ti 1& thuan v6i néng d6 cla amoni va ¢6 th€ do biing cdch so mau.
Thudc thd Nestle 1A dung dich kiém ctia mu8i kali iotdua thiy ngln tao véi muéi
amoni trong méi trudng kiém manh thanh hop chét iotdua thdy ngin amoni :

(NH,),50, + 8KOH + 4K,(Hgl,) = 2HgOH(NH,)I + 14KI + K,SO, + 6H,0
Su €6 mat’ trong dung dich phan tich ion Ca®*, Mg** va mét s6 cation khdc anh
hudng xfu d€n phép x4dc dinh, vi ching ciing tdc dung véi Nestle. Loai trit bang cich
thém vao dung dich thufc thit Seinhet. Phan wing v6i thufc thit Nestle r&t nhay (néng
do NH; < 0,15 mg/100ml).
Déng thai chuén bj thang mau tiéu chufn t¥ (NH,),SO,.
- Trinh tu phén tich :

Can 25g phaAn chuéng ti méAu phan tich cho vao binh 1 lit, th&m vao 500ml
HCI 0,5N l&c 30 phat. 4

Loc qua gidy loc day, phdn dfu duc cd thé bé hay chuyén nguge lai lén gify
loc.

L&y 10ml dung dich loc trong cho vao binh dinh mdc dung tich 250ml thém
nudc cAt dé&n vach.

Liy 25m! dung dich loc cho vao blnh dinh mic 100m}, thém 4ml dung dich
Seinhet 25% d€ loai anh hudng cha Ca, ‘Mg, thém nudc c4t dén khoang 80 — 90mi,
lic déu va thém 4ml thudc thi Nestle. Dinh mde t6i vach va 1&c déu. N&u nhu
dung dich ¢6 mau da cam hay mau dd thi phan tich phai tién hanh lai véi lugng
dung dich {t hon.

So mau dung dich mau thi nghiém va thang mau tiéu chufin sau khi thém thuéc
thit Nestle 15 phit (thdi gian 8o mau khdng chdm han 1 gid).

Chudn bi thang mau tiéu chudn : Liy 6 binh dinh mdc 100ml 14n lugt thém vao
0, 2, 4, 6, 8 vd 10m! dung dich tidu chufn cé néng d6 0,005 mg NHI / 1ml] va tién
hanh cdc budc ti€p theo nhu khi phan tich méu.

~ Tinh két qud. Ham lugng nito dang NH, (%) dugc tinh theo cong thic sau :

a.b.100
N(®) = ;‘%‘1130@
a : lugng nito tim theo d6 thi
b : th€ tich t8ng s8 cia dung dich
¢ : th€ tich dung dich ldy d€ hién mau
n : khéi lugng miu khé khéng khi

1000 : 48 chuyén mg thanh g
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~ Hbéa chét :

Thubc thd Nestle : Hda tan 25,0g KiI trong 30ml nuéc va thém vao do 35g
Hgl,, khufly bdng ddg thiy tinh cho dén hoa tan hodn toan. Thém vac 870m]
dung ‘dich KOH, l&c d&u, d8 yén va gan 18y phdn trong, dung vao lo thiy tinh
"mau dé€ dung. ‘

" Seinhet 25% : N&u muéi nay bi b&n do muét amon, thi them vao d6 5ml thubc
thit Nestle, loc bé phén k&t tbha ndu dé.

Dung dich tiéu chufin : Can 0,7405g NH,Cl tinh khi&t hoa tan trong 1 lit, 14y
20m] dung dich nay pha thanh 1 lit. Trong 1lml dung Qdich tiéu chufn nay chda
0,005 mg NH:', st duyng d€ xaAy dung thang mau tiéu chuén.

3. Xac dinh photpho téng s6 trong phan chudng

Thong thudng, hé s§ si dung photpho ti ph&n chuéng cia cAdy tréng hiu nhu
bing hai 1dn 16n hon so v6i phan photpho khodng. Cho nén phAn chufng la nguén
phan cd gia tri v& dinh dudng photpho dfi v&i cdy tr6ng. Phu thudc vao nguén géc
phan, phuong phdp bao qudn, ch&€ bién ma ham lugng photpho trong phdn cd thé
thay d6i, vl vy r&t cln thiét xdc dinh ham lugng P,0O cia phéin tru6e khi sit dung.

- Nguyén Ui phuong phdp. MAu phan chuéng (tudi hay khd khong khi) duge tro
hdéa bang phuong phédp tro hda khé hay ubt. Photpho trong dung dich tro duge xdc
dinh bing phuong phdp so mau xanh molipden, hay bing phuong phap thé tich, trong
lugng.

Tro héa udt bang hén hop H,SO, + HNO3 xdy ra & nhiét d¢ trdnh duge viéc mdt
photpho do bay hai, ddng thdi thdi gian tro héa it hon.

- Trinh ty phan tich. Mau phan chuéng da nghién nhd, tron déu, tit dé chon miu
d&€ phan tich.

Can 2g phan chuéng kho (hay 5g phan chuéng tuci) cho vao binh Kendan
500ml.

Cho vao binh 20 - 25 ml h6én hop H,50, + FINO,, dun trén bé&p dien.

Trong. khi tro hda, theo dinh ki lic binh va b8 sung 1 - 1,5m! HNO, dac, vi
HNO, bay hoi.

Mé&i 14n cho axit HNO, phai dé€ binh ngu6i. Khi khéng cd khi mau nau thost
ra thi cdn thi€t phai thém HNO,.
Qu4 trinh tro hdéa k& théc khi dung djch trong binh ¢6 mau tring.

Sau khi tro héa xong, d€ ngudi binh r6i tham vao binh 100ml nuéc dun dén
soi d& loai tru bét HNO,.

Loc d€ loai tru phdn ké&t tia trong dung dich nhu axit silic, thach cao, cat,
sét, riia phdn cin trén gify loc bAng nudc cdt ndng. Dich lpc vad nuéc ria dung
vao binh dinh mde 200ml, dinh mite t6i vach, ldc déu. Dung dich s& chia hai phén,
moét phin d€ xdc dinh kali.
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Ldy 20ml dung dich trén cho vao binh dinh mde 200ml dinbh midc bing nudc
t6i vach. Dung dich da pha loing 10 l&n nay ding d€ xdc dinh so mau photpho.
Phu thuéc vao ham lugng photpho trong phin chuéng ma ta cd th€ 14y 5 - 15ml
dung dich pha lodng sau khi tro hda d€ hién mau xanh molipden trong binh dinh
mtc 100ml
- Tinh két qud. Ham lugng P,0, trong phan chuéng dugc tinh bing % nhu sau

a.b.k.100
n.l

a : s6 ml dung dich mfu 14y cho vao binh dung tich 100ml d&€ so v6i dung dich
thi nghiém.

P,O(%) =

b : ham lugng P,04 trong lml dung dich miu (mg).
100 : d€ bi€u dién ra %.

n : khéi lugng phaAn chuéng thé (mg) tuong duong véi th€ tich dung dich pha
lodng sau khi tro hda ldy d€ so mau trong binh 100ml.

- Héa chdt : R
Cac thudc thit nhu khi xdc dinh P,04 trong cay.
Hén hop H,S0, va HNO, (ti 18 1 : 1)
HNO, (d = 141).

4. Xac djnh Kkali téng s6 trong phan chubng

Hdu nhu tft cd kali trong ph&n chufng hda tan trong nudc, d& tiéu d8i vdi cay
tréng khong thua kali cia phan khodng. Xac dinh kali cia phdn chuéng d€ cd co 8
danh gida chdt lugng phan va si dung nd hop Ii

- Nguyén Ii phuong phdp : MAu phén chung sau khi tro héa udt dé€ xic dinh
photpho, mét nita dung dich dé xac dinh kali.

Kali trong dung dich dugc két tia & dang mubi phdc natri, kali cobantinitrit, sau
d6 phd hdy mudi nay bing KMnO, va tinh lugng KMnO, tiéu tén trong phan dng.

Iml KMnO, 0,1N tuong dudng 0,711mg K hay 0,856 mg K,O ti d¢ tinh duge %
kali trong phén chuéng.

~ Trinh tu phan tich .

Sau khi tro hda xsc dinh photpho, dung dich tro thu nhan duge trong binh
200m! (100ml dé€ xac dinh photpho, cdon 100ml dé€ xic dinh kali).

L4y 100ml dung dich cho vao bit sd, bay hoi dén khé trén binh cdch thiy, sau
d6 nung dé€ loai trit NH;. Nung tién hanh cho t6i kbi nging thodt ra khdi tridng,
khong duge d€ chay.

Phan kho trong bat sd sau khi nung hda tan bing 8 - 4ml CH,COOH 10%.

Loc dung dich qua gify loc khéng tro, vao bit sd nhd, rda phén trén gidy loc
bing nude clt ndng.

Tiép tuc bay hoi dung dich trong bét si d&n th& tich 10ml.
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Thém ting giot dung dich cobantinitrit (10ml) d& k&t tta kali. Bay hoi & nhiét
dé 80 - 90°C dé&n trang thdi nhao, tron déu bing dia thiy tinh.

D& hén hgp ngugi, hda tan cdn than bing 3ml CH,COOH 10%, thém 10m!
nudc cit, loc qua lgc thiy tinh No4.

Ria két tia bing Na,S0, (trong dung dich nay thl két tia K,NaCo(NO,), khé
hoa tan) cho dén khi dich rita chdy ra khéng mau.-

Két tia da rda sach cho vao cbc chda 250ml nuéc vad 50ml KMnO, 0,1N, dun
trén nb8i cdch thiy, khufy bing dda thdy tinh 2 - 3 phiat cho hda tan hoan toan
k&t tia. Mau cia dung dich la mAu tim (thita KMnO,), n€u khéng mau thi thém
3 - 4 ml KMnO, 0,1N.

Sau khi hda tan két tha xong (m&t mau vang cta musi) thl thém vao dung
dich ndng mét lugng x4c dinh dung dich H,C,0, 0,1N cho dén khi dung dich hoan
toan khong mau. K&t tia den peroxitmangan (xudt hién khi hoa tan mudi phic)
bi bién m4t va dung dich trd nén khéng mau :

2KMnO, + 5C,H,0, + 8H,S0, = K,SO, + Mn$SO, + 10CO, + 8H,O

Lugng thita C,H,0, chufn d§ bing KMnO, dén khi dung dich ¢S mau héng.

Tu két qua chufn d¢ suy ra lugng KMnO, tiéu t8n d€ pha huy két tda.

- Tinh két qud. Ham luwong K,O trong phan dugc tinh bdng % khéi lugng kho
tuyét déi :

[(a +b). T, —¢T,]. 100. 100
K,0(%) = 100=y) . 0,000856

a :s6 ml KMnO, 0,IN cho vao c6c phd két tia muéi phie.
b :s6 ml KMnO, tieu tén khi chufn d6 nguge.

T, : hé s6 hiéu chinh d¢ chuffn cia KMnO,.

¢ :s6 ml H,C,0, tieu ton khi chudn d¢ lugng KMnO, thita.
. T, : hé s6 hiéu chinh d6 chudn cda H,C,0,.

0,000856 : 86 g K,O tuong duong 1ml KMnO, O,IN.

100
100 —y
n : khéi lugng phén tuong dng th€ tich 1y phan tich (g).
y : % d6 8m cia phan.

: d€ chuy&€n k&t qua ra phdn khé.

Phan tich kali bAng phuong phdp ndy mdt thdi gian, k&t qua phan tich phu thuoc
nhiéu vao ngudi phan tich, hién nay phuong phdp ndy {t s dung ma phé bién nh4t
12 phuong phdp quang k€& ngon lia.

- Héa chét :
Cé4c hoa chAit cin che tro héa uét méu.

CH,COOH 10%.
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Natricobantinitrat : 26g Co(NO,),.6H,0 hoa tan trong 50ml nuéc va thém 12,5ml
CH,COOH (a).

120g NaNO, hoa tan trong 180 ml nu8c cdt va dun cén than (b).

D& sau 1 ngay, trén 1 phin dung djch ddu (a) v6i 3 phén cia dung dich sau (b). Hén
hgp d€ ngoai khéng khi d€ loai oxit nito, d€ yén 5 gid. Sau dd loc, dung dich loc chia
véo lo thiy tinh mau b&o quin & chd lanh. Chufn bi tritéc khi phan tich 4 - 5 ngay.

Na,S0,.10H,0 2,5%.

KMnO, 0,1N.

H,80, (1/7) : mot phén H,80, va 7 phan nuéc.
H,C,0, 0,1IN.

5. Xac djnh Ca, Mg trong phan v8i bing phuong phap trilon B

O cac phéin trén da trinh bay phuong phdp thé tich — chufin d6 trilon B xéc dinh
Ca, Mg trong mé6t dung dich. Trong phdn nay trinh bay phuong phdp trilon B xdc
dinh phan véi.

o) phuong phap nay chi thi duge st dung la metalphtalein, phan tich c6 thé tién
hanh trong sy c¢6 mit mét s6 lugng nhéd ion anh hudng nhu Fe, Al Mg, P.
- Trink tu phan tich (T6ng s6 Ca + Mpg)

Can lg phan hoa tan trong 10ml HCl (ti l& 1 : 1), dun dung dich sau khi nguéi
dinh mic d&n 250m) réi loc.

Ldy 25ml dung dich loc cho v3o binh dinh mdc 100ml, thém vao mdt lugng du
dung dich trilon B 0,1N.

Dua thé tich cia dung dich dé&n vach midc bing dung dich NaOH 20%. Céac ion
anh hudng 8 dudi dang két tda, Al 4 dang aluminat.

Sau 20 phdt, loc, 14y 25ml dung dich rét vado cuvét cia quang k€& diac biét,
trung hoa bing HCI logng theo metyl d8, thém amoniac dén pH = 11, thém 2 - 3
giot dung dich amoniac cta metalphtalein.

 Chuéin d6 bdng dung dich CaCl, 0,IN lugng thita cia trilon B d&n khi xuit
hién mau d8. C6 thé nhan théy sy thay d6i mau trong c6c phén tich binh thudng.

O Mi, phuong phép complexon duge cai ti€n mot it :

Mgt khéi lugng phan voi hda tan bing HCI, théem NH,OH vao dung dich dé
pH = 9,5, them hén hgp NH,Cl va NH,OH d€ dém hda dung dich.

Chu&in d6 bing trilon B vai chi thi mau cromogen den dén khi chuyén tit mau
d6 sang mau xanh.

Su tiéu tén trilon B trong ¢hufin d6 chi ra ham lugng t6ng s6 cia Ca va Mg
trong phéan.

- Tink két qud (xem phén phén tich thuc vat)
Xac dinh canxi :

Thém vao dung dich chda canxi hén hgp KOH va KCl d€ dua pH cia dung dich
dén 12
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Thém vao dung dich chl thi mau murexit v thém mot lugng thita trilon B vao dung
dich.

Chu&n d6 lugng thita trilon B bing dung dich CaCl, 0,IN cho t&i khi chuyén td
mau tim hoa ca sang mau dé héng.

Theo hidu s6 tim duge s6 lugng trilon B tiéu t6n d€ lién két canxi trong dung
djch phan bén.

- Tinh két qud (xem phdn phan tich thuc vat).

6. X4c dinh kha ndng trung hoa téng s6 cia phan v6i bing chuin 46

Muc dich chinh cta sit dung véi trong néng nghiép 12 trung hda d6 chua caa d4t
chua. Kha nang trung hda cia phan véi phu thudc chinh vao lugng CaCO, va MgCO,.

- Nguyén li phuong phdp. Vbi tdc dung v8i HCI tiéu chufn khi cé nhiét do thi
tao thanh hgp ch4t trung tinh (CaCl, va MgCl,) :

CaCO, + 2HCI = CaCl, + CO, + H,0
MgCO, + 2HCl = MgCl, + CO, + H,0
CaO + 2HCI = CaCl, + H,O'

Ca(OH), + 2HCI = CaCl, + 2H,0.

Luong HC) du thita duge chudn d6 nguge bing kiém. Theo 88 luong HCI, lién két
v8i kiém s& tinh duge ham lugng téng s8 clha oxit, hidroxit, cacbonat.

- Trinh tu phan tich :

Tu mAu trung binh 1y mét phdn phan véi nghién nhd.

Can 5g nguyén lieu cho vao binh dinh mic 500m], lam uét méu bing 10 ~ 15ml
nudc.

Thém cf€n than vao binh 250ml HC} 1,0N.

Dat binh trén bép cach thiy dun 30 phit lic thudng xuyén.

D€ ngudi dung dich, thém nuéc ct d&n vach, ldc déu va loc vao binh khéc.

- Léy 100ml dung djch loc cho vao binh tam gidc 200m] thém 2 giot phenolphtalein,
chuén lugng HCI cdn lai bAng NaOH 0,5N dén mau héng nhat.

Khi phan tich ti€p cd thé€ gip 2 trudng hgp (véi sach vi b4n) nhyu sau :

1) Thém chinh xdc 2ml HCl 1,0N vao dung djch chuin d6 ngugc ban ddu, dun
dung dich trén binh cdch thiy 30 phit (d8 loai CO, khéi anh budng két qud). Dung
dich dang nong chudn d6 bing NaOH 0,5N d&n mau héng nhat khéng mét trong 1
phit. Khi tinh két qua phan tich c8n cfng t8ng s6 lugng kiém tiéu t6n hai l4n chuén.

2) Loc dung dich da chuén ban ddu, rda phfin cin trén gidy loc bing nuéec cdt
ndng. Dich loc va nuéc rita thu vao binh dinh muc 200ml ; thém vao binh 2m]l HCI
1,0N, dua thé€ tich trong binh d&n vach 200ml bing nuéc, day binh, lidc déu, Lay
100m! dung dich cho vao binh hay céc 300ml, dit 1&n binh cdch thiy dun 30 phut.
Khi dung dich dang néng chudn bAng NaOH 0,5N dén mau héng nhat bén trong 1
phit. 86 lugng kiém tiéu t6n chufn d6 14n thd hai tang gip d6i (vi 14y chi mét nia
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dung dich sau khi loai Setquioxit). Khi tinh k&t qua phai céng t8ng s6 kiém tiéu tén
2 14n chuén. '

- Tinh két qud. Ngudi ta bi&t ring 1ml HCI 0,5N lién ké&t 0,014gCa0. Téng sé
oxit, hidroxit, cacbonat (tinh ra % CaO trén chdt khé) duge tinh theo cong thuc :

[104. T, —(a +b). T, . 0,014, 100. 100
x= n(100 — y)

: 56 lugng CaO (%).

: 86 lugng ml NaOH 0,5N titu tén chufn d6 ban dfu.

: 86 lugng ml NaOH 0,5N tiéu t6n chudn d6 lan thd hai.
: kh68i lugng voi tuong dng véi thé tich 14y chudn d§.

¢ . . 0.100
(thé€ tich dich chiét 500 - lg)

104 : s6 ml HCl 0,5N ldy phan tich : d€ phan tich 14y 100ml dung dich, 14n
ddu thém 2ml HCl 1,0N (tuong duong 4ml HCl 0,5N). Do vay t6ng s6 1a 104ml.
y : % do dm. ,

T, va T, 1a hiéu chinh d6 chufn cia axit va kiém.

Né&u nhu nguyén lieu véi duge phan tich khéng chwa tap ch&t hidroxit Fe, Al, thi

trong truong hop nay cén dun s6i 100ml dich loc 5 phiit, thém 2 giot phenolphtalein,

‘ chudn 48 ndng badng NaOH 0,5N d&n mau héng bén trong 1 phit. K& qua duge tinh
© nhu sau :

S TOp M

(100.T, —aT,).0,014.100. 100
n(100 —y)
Liéu lugng v6i tinh bing tdn CaCO,/ha (tdc 1a chuyén % CaO thanh CaCO,) bang

cach 14y k&t qua trén nhaAn véi hé s6 1,785. Thyc t€ tinh todn cdn bdn 4 tdn CaCO,/ha
va trong nguydn lidu chi cd 58,6% thi liéu lugng thuc cdn bon la :

100 x 4
58,6

CaO(%) =

= 6,82t4n

~ Hoéa chdt :
HCl 1,0N ; phenolphtalein ; NaOH 0,5N.

7. Phén tich than ban (d€ lam phan b6n)

Than bun gidu nito, ngheo lan va rdt ngheo kali, thudng chua. Hién nay than bun
duge sit dyng rong rdi trong néng nghidép nhy moét chdt don d€ § véi cdc loai phan
khdc (phan lan, phan xanh, phan hifu co phAn vi sinh). D€ ddnh gida chdt lugng cua
than bun cAn thi€t phai phan tich modt sd chi tiéu,

- Xdc dinh d¢ 4m : Can 10g phan than bin & dang tho cho vao chén cAn da bi&t
khéi lugng, sy mAu § nhiet 46 60 ~ 80°C, & nhiét d6 nay trong khoang 4 - 6 gi¥
thi phdn 16n nuéc bay hoi. Sau d6 sy & nhiét 40 100 — 105°C dén khi khéi luong
khéng ddi. Khi x4c dinh d6 4m hidroscopic trong than bin khé khéng khi thi can
3 - 5g trén cAn phan tich vi sfy nhu trén.
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- Xéc dinh nito NH; , ham lugng N, P va kali t6ng 6 : tién hanh tro héa miu
va phan tich nhu khi phdn tich phan chuéng. Than bun sfu giadu nito va cdc nguyén
t8 tro hon so vdi than bun néng. D€ xic dinh NH;‘+ cn 10 - 15g, xdc dinh P,0,
va K,0 can 2 - 5g tro héa nhu phan tich tng sé.

- Xdac dinh d¢ chua cia than bun (d6 chua hoat tinh va tiém tang) gi6ng nhu
phan tich d4t. )

X4e dinh pH trong nuée chiét va KCl. Can 4g than bin khé khéng khi (qua ray
1mm) cho vao binh tam gidc 500ml, thém vao 100ml nuéc cdt hay la 100m]l KCl
1IN, thém vai giot toluen day ndp blnh va lic trén mdy 30 phdt hay ldc tay 1 - 2
gid (hay d€ qua ngdy). C6 th€ xic dinh pH bing phuong phip so mau hay bing
phudng phap dién th& (pH metre).

X4c dinh d6 chua trao d8i va Al linh ddng theo phuong phap Xécalap.

D€ xdc dinh ion H' gAy ra 49 chua thiiy phan cé th€ ding canxi axetat 1,0N d&
tich (pH = 8,2). Can 1,5¢ mfu than bun khé khdng khi (qua rdy 1mm), thém vao
450ml canxi axetat hay natri axetat. Day binh,,l18c 1 gid trén may. Loc qua gidy loc
day. Ly 100 ml dung dich loc trong, chufin bing NaOH 0,1N khi ¢6 mat 1 — 2 giot
phenolphtalein dén khi ¢6 mau héng nhat bén trong 1 phit. Péng thai chuidn 100ml
dung dich axetat nhy mdu d6i ching. Tinh k& qua nhu phdn phan tich dit.

Xac dinh ham luong Fe trong tro than biin, CAn xdc dinh ham lugng Fe, Al trong
than bun d€ s dung hdp i nd, dac biét 12 chudn bj hén hgp giita than bun va phéan
khoiang. Khi co Fe, Al v8i ham lugng 16n thi khéng th€ hén hgp duge véi supephotphat.
Ham lugng Al linh dong trong than bun dudc xiac dinh theo phuong phap Xécélop.

Ham lugng Fe trong tro than bun dugc xdc dinh bAng cdch 18y moét khéi lugng
nhit dinh tro héa & nhiét d6 khéng cao hon 525°C dén khéi lugng khéng déi, tro
duge rAy qua riy lya. CAn 1g miu di qua rdy cho vao binh thé tich 300ml. Thim
udt tro trong binh bidng 10m! nuéc cft, sau dé thém tung giot HCl 10% dé&n khi
ngitng sui bot. Sau dé thém vao binh 40ml HCl (d = 1,19) vd 1 - 2ml HNO, d =
1,40), dit binh trén bép dién cdch ludi amian dun dén s6i va s6i g&n 30 phit, chuyén
hén hop trong binh sang bit sd va bay hoi trén néi cdch thiy dé&n khé. D& bat sd
ngudi vA lai cho vai ml HCIl dac va lai bay hoi dén khé. Sau dé sy trong tu s&y o
nhiét d6 khéng cao hon 120°C. Thém vai ml HCl vao phéin k&t tia cdn lai trong
bat, sau dd bay hoi trén néi cdch thiy va sdy khé.

Khi bat sd nguéi dén nhiét d6 phong thi thém 5 - 6 ml HC] dac d€ hoa tan két
tida, sau 10 phit thém vio dé 50ml nude clt ndng va dun trén n6i cach thiy. Loc
qua gify loc nhanh két tia axit silic néu cd, qud trinh loc xdy ra & trang thai ndng.
Dung dich lgc thu vao binh dinh midc 250ml (binh 1). N&u nhu k&t tua dang béng
trong bat sd c6 mau dé thl con sit, cAn thém vai giot HCl dic d€ hoa tan hoan
todn no. K&t tua trén gify loc rita bing dung dich HCl 1% dé&n khi kh6éng cé phan
ing vGi Fe (thém vao 1 ml dich loc va giot KCNS).

Dinh mdc dung dich trong binh dén vach (250ml) day ndt binh va lic déu. Fe
trong dung dich cé th€ xdc dinh bing phuong phdp so mau.
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D€ x4c dinh Fe biAng so mau phai pha loAng dung dich 1 ra 100 l4n (dung dich

2). Ldy 10 - 20 ml dung dich 2 (phu thu¢c vAo ham lugng Fe) cho vao binh dinh
mdc 100ml, trung hoa dung dich bing NaOH 10% (x4c djnh s6 lugng kiém cin dé&
trung hda bing 1 binh chda méu phan tich riéng cing 10 - 20ml va v6i chi thi
metyl d6). Thém vao dung dich phan tich trung tinh gdn 80ml nuéc cAt, 5ml axit
nitric va KCNS. Laic déu dung dich trong binh vA dinh midc bdng nude cdt dén vach.

Déng thdi chufn bi thang mau tiéu chufn, gbm 3 binh dinh muic 100ml chida 5,

10 vA 20ml dung djch Fe, anmioni sunphat, thém 80m] nuéc cht ldc déu, thém 5ml
HNO, va KCNS, dinh mdc d€n 100ml, lc déu. Sau 15 phit tién hanh so mau.

-~ Tinh két qud. Ham lugng Fe (%) trong tro dugc tinh nhu sau :

a.0,01 . K.100
n.l

X =
a : 56 m! dung dich miu 14y vao bink 100ml d€ chufin bi thang tiéu chufin
trung véi dung dich thi nghiém.
0,0lmg Fe trong 1ml dung dich miu.
K : s doc & quang k& tuong duong thang d'ung dich miu (ml).

100 : tinh ra % ; n : kh6i lugng tro (mg) tuong Wng th€ tich dung dich thi
nghiém 14y d€ so mau.

1 : 88 doc & quang k& theo thang dung dich th{ nghiém.

~ Héa chdt :
HNO, : 30ml HNO,; dac pha loéng thanh 100ml! blng nuéc cat.
KCNS : 10g hda tan bing nudc cit va dua thé€ tich dén 100ml.

Dung dich méu : Can 0,3502g FeSO, (NH,),80,.6H,0 hda tan trong nudc da
axit hda bing axit H,S0, vd oxi héa Fe? thanh Fe’* (blng cdch thém KMnO,
dén khi dung dich ¢ mau héng) va pha loing bing nudc dén thé tich 500ml. Day
la dung dich chufin géc. D€ c4u tao thang mau tiéu chufn pha lodng dung dich
trén thanh 10 14n (0,01mg Fe/lml hay 0,0143mg Fe,O, / 1lml).

'HCI dac.

HNO, dac.

NaOH 10%.

H,S0, (1 : 1).

KMnO, 0,1N.

HCl 1%.

Xdace dinh phoipho trong tro than bun .
L&y 10 - 20m! dung dich & binh s8 2 (dung dijch 2) trung hda bang kiém 10%.
Phan tich ti€p tuc nhu phan phan tich cay.
Xdc dinh kali trong tro than bin
L4y 50ml dung dich 1 (& binh s§ 1).
Phan tich ti6p tuc nhu phan tich kali trong cdy.
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Chuong 4

KIEM TRA CHAT LUONG PHAN BON VI SINH VAT

1. Phuong phap ki€m tra chét lugng mot s6 loai phan bon vi sinh vat

Phan bon vi sinh vat 1A mét trong nhiing loai phAn bdn dugc dédnh gid cao trong
phéat trién néng nghiép bén ving va bdo vé moéi trudng ddi. Do sy uu vigt cua nd
ma hién nay nhiéu nuéc dang phét trién trong d6 cd Viet Nam d3 bt ddu s dung
nhdm thay th€ mét phdn phan bon hda hoc. Vay thyc chdt phan vi sinh vat 1a gi ?
Phan bon vi sinh vat 12 modt loai phAn bén cd chda cdc chung vi sinh vat sfng ¢
dang tiém sinh da qua tuyén chon, ¢ hoat tinh sinh hoc cao, gép phén tac nén d8
phi nhidu cua d4t, cung c8p chdt dinh dudng duéi dang dé tiéu (N, P, K...) va céac
hop chdt sinh hoc khdc d€ ting ning suft cAy tréng, chi4t lugng san phdm théng
qua cdc hoat déng cia ching. Can cd vao ching vi sinh vt chda trong phan bdn
vi sinh vt ma& cd ciac tén goi khdc nhau nhu % phAn dam vi sinh (chda vi sinh vat
¢8 dinh dam), phaAn lan vi sinh (chda cdc vi sinh vAt phaAn gidi cdc hgp chdt photpho
khd tan), phan hitu co vi sinh (chta mét 88 ching vi sinh vat chuyén hda dam,
chuyén hda 14n, xenlulozg...)...

D& phdn dAu ph4t trién moét nén ndng nghiép sach va bén ving, trong nhing
nam gén day & Viét Nam viéc sdn xufit vA ch& bi&n phan bén vi sinh vat da duge
md réng va trd thanh mot saAn ph€m hang hda ¢d thi trudng tieu thu khap ci nuée.
Do dac thu cta loai phdn nay la vi sinh vdt s6ng tiém sinh nén khéng th€ d4anh gia
chit lugng cia phaAn bén bing cdc phuong phdp théng thudng nhu cdac san phdm
phan bon khéac trén thi trudng. Vi vay, cdn thiét phai cd phuong phdp d€ ki€m tra
chdt lugng cdc loai phan bén vi sinh vat. Nhing phuong phédp giéi thieu dudi day
la nhitng phuong phdp ph8 bi&n hién nay ma cdc nudc trén th€ gisi va khu vyc dang
st dung.

1.1. Mpt s6 yéu cbu chung cho ki€m tra
1.1.1. L&y méu

MA4u gy d€ ki€m tra phdi 12 mAu dai dién cho ting 16 sdn phdm, c6 thé 14y méu
theo céc cdch sau : 14y mlu trung binh tit nhiéu 16 sdn ph&m trdn lai hoac 14y ngiu
nhién & m6t s6 bao (gdi) trong 16 san phd&m. Chia s6 méu lam hai phdn bAng nhau,
moét phidn dem kifm tra chét lugng & tai thdi di€m 148y mAu, phdn con lai duge bao
gquan trong didu kién binh thudng d€ ki€m tra chdt lugng khi hét han st dung. Do
san phim phan bdn vi sinh vAt thudng dugc déng bao hodc gdi rdt c4n than dé€ bao
quan st dung nén viéc 14y mAu ki€m tra phy thudc vao khdi lugng ctia méi 16 hang
va theo bi€u mlu :
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s6 LUONG BAO (TUI) CAN LAY DE KIEM TRA

S84 (bao) wii cia (6 hang S6 luong miu cln I4y (bao) tii
< 100 7
100 - 10.000 11
> 10.000 15
- 19

Dung cu d€ 14y mAu vA chita, bdo quan méu phai vo trung :
Miu d€ ki€ém tra cn phai ghi r6 :
- Teén goi sin phdm
— Ching vi sinh vat di s dung
Tiéu chufin ki thuat da dang ki v6i Nha nuéc
Ngay san xudt
Dia di€m 14y miu
Ngay gi¢y 14y mélu
Tén co 88 sin xuft (x{ nghiép, nha mAy, co quan, doanh nghiép)
Ngusi 18y méu

Trong qud trinh lfy ciing nhu van chuy&n miu phai tuydt d6i trinh sy lay nhiém
ti bén ngodi vA phai bido qudn méAu dugc nguyén trang thai ban dfu cho téi khi
phén tich, khéng dugc b8 sung b4t ctt tic nhAn ndo vao méu kifm tra nhu : cde
chdt diét vi khudn, nfm, ...). Trdnh d€ truc ti€p duéi 4nh né&ng Mat Trdi. Trong
trudng hgp chua phan tich duge ngay thi phdi bdo quan méu & nhist d6 5°C va thai
gian bdo quin méu khong qua 72 gid. Trude khi phan tich, m&u ki€m tra phai duge
d€ trong t A&m & nhiét 46 nuéi cly vi sinh vat (28 - 30°C) trong 12 gity hoic hoat
hda trong méi trudng cfy cé b8 sung 2% rl duang. Viéc 1am trén gidp vi sinh vat
sé chuyén tu trang thdi tiém sinh sang trang thdi hoat dong.

1.1.2. Chudn bi dich kiém tra

. Nuée duge diing d€ pha loing 1a nu6c cft vo trung hoic nudc da khi ion dugc
phan vao cdc binh tam gide va 8ng nghidm theo so d8 sau :

Can 10 g miu phan bdn vi sinh vat d4 hoat hda cho vao binh tam gidc 250 ml
cd chida 90 ml nubc cdt vo trung hodc cd thé€ cAn 5 g cho vao binh tam gidc ¢d chua
45 ml nuéc cdt vé tring... D4y kin binh bAng nit bong r6i ti€n hanh l4c trén may
ldc & t6c d6 200 vdng/phit trong 15 phit, sau d6 pha lo#ng dich cy d& kiém tra.

1.1.3. C&y méu
M&u cdy d€ ki€m tra duge tién hanh theo phuong phép pha loang - phuong phap
Koch va cfy dich huyén phu & cdc d6 pha loang khic nhau vao ting méi trudng cu

thé€ va ti€n hanh nuéi vi sinh vAt trong td Am J nhiét ¢6 phu hgp v4i diéu kién quy
dinh cia tiung loai vi sinh vaAt.

1.1.4. Poc va tinh két quad
Sau thoi gian nusi cy trong ti &m, mang méiu ra xdc dinh sy phat trién clia vi

ok vak thing aua wige d&m che Ehufn lae ghdh ifn Grdm mih trdting, dac Yk, Saw
dd tinh todn k&t qua theo cong thic :
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_ A x DF
- Tw

B : 88 lugng vi sinh vat (CFU) cd trong lg phén bén

A : g6 khuén lac trung binh / hdp petri

DF : d6 pha loding cla dich huy&n phi cfy vao hép petri

W : lugng mAu kh6 cd trong 1 g phan bén vi sinh vat ban dfu dem phan tich.

B

1.1.5. Xac dinh ham luong cdc chdt dinh dudng

Song song vdi viée 14y mAu ki€m tra vi sinh vit ¢6 trong phAn bén cAn 14y méiu
phan bon vi sinh vat d€ phan tich cdc chi tiéu nhu :

— Xdc dinh ham lugng nitec (N%)

- X4c dinh ham lugng photpho hitu hi¢u (P,0.%)

- Xic dinh ham lugng kali (K,0%)

- Xdc dinh ham lugng chdt hiuu co (C%)

- Xéac dinh ham lugng modt sé nguyén ttS, vi lugng

- X4c dinh dé dm

Ti cdc k€t qua ki€m tra s6 lugng vi sinh vAt va cdc chft dinh dudng cd trong
phan bon vi ginh v4t, so sdnh v8i bing yéu cfu vé chat lugng kI thudt cda tirng loai
phan bdn (tieu chudn Viét Nam) ma cd nhitng k&t luan vé ch&t lugng phan bdn gdop
phén chi ra cho cdc nha quan lf ch4t lugng, d€ kip thai khuyén khich nha sin xudt
ti€p tuc san xuft hay e4n phai d8i m6i céng nghé sidn phdm cé chdt lugng cao, cing

nhu dé xudt viéc phat tri€n hay dinh chl san xuit néu nhu ch4t lugng phan bdn
qui kém.

2. Phuong phap ki€m tra mét s6 loai phén b6n vi sinh vit

2.1. Ki€m tra phln bén vi sinh vit c6 dinh nite (phédn dam vi sinh)

- La loai ph&n bon vi sinh vAt ¢ chda cdc ching vi sinh vat séng da duge tuyén
chon ¢6 kha niang c8 dinh nitd. D€ phu hop v6i tiing loai cay tr8ng, phidn dam vi
sinh duge phan ra : phAn vi sinh vAt c6 dinh nitg héi sinh va ty do (st dung cho
lia, ngd...), phan vi khufn c8 dinh nito cOng sinh ding cho cay ho DAau.

- Ki€m tra ph&n vi sinh vt ¢6 dinh nito ty do va hoi sinh (d6i véi Azotobcter
va Azospirillum) bing moéi trudng Ashby.

- Ki€m tra phAn vi sink vat c¢8 dinh nitc cOng sinh : méi trusng YMA (Yeast -
manitol — agar),

* M6i truong glucozo — pepton d6i véi vi sinh vat tap (g/l) :

Glucozo 5,0
Pepton 10,0
Agar 20,0
Bromoeresol 1% trong cfn 10,0ml
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Sau khi méi trusng duge khi trung d 1,5 atm (atmosphe) trong 30 phiit, tién
hanh cfy vi sinh vat theo trinh ty trén. Sau khi hoan thanh thd tuc cdy, goi kin
cdc hop petri bAng gify vé trung r6i dem nuéi trong ti &m & nhiét do 28 - 30°C
trong 48 gis. Sau théi gian nuéi cdy ti€n hanh dém khuédn lac moc trén dia thach.
Vi sinh vt ¢6 dinh nito la nhitng khuén lac khong bAt mau céng gé ho#c chi bt
mau héng nhat trén modi trudng YMA vA moc r4t ré trén mdi trudng Ashby. Cac
khudn lac moc trén moi trudng glucozo ~ pepton la vi sinh vAt tap nhiém.

PEi voi phén vi sinh vat ¢8 dinh nito céng sinh v8i cdc cady ho Dau nhu : lac,
dau tuong, diu den, diu xanh... ¢cd th€ dung phuong phap ki€m tra giy nhid@m truc

tiép 1én ciy. Qua mot thdi gian tinh todn khd nang cOng sinh théng qua viéc tao
thanh nét sin.

Phuong phip ndy duge ti€én hanh nhu sau : St dung hat sirato (Macroptilium
atropurpureus) cho ddu xanh, dau den, lac va hat dfu tuong dai (glicine ussurieusis)
cho d4u tuong. Hat sirato khi tring trong H,SO, néng d¢ cao trong 4 phit, sau do
rda nhanh 3 - 4 14n bing nuéc cAt vé trung. Hat ciy chi thi khdac khi trung bing
cén 90° trong 2 phit ho#ic dung dich HgCl 1/1000 trong 3 - 4 phut sau dé rita sach
bing nudc ct v8 trung nhiéu lAn. U hat khoang 24 - 36 gid va lam dm bang nuéc
ct vb trung cho t&i khi hat ndy mdm réi cdy trén méi trudng thach Jensen trong
éng nghiém. M6i d6 pha loang lip lai 3 14n, diy nat béng va dat vao nha ludi &
nhiét do 28°C. Sau 10 ngay ki€m tra su tao thanh n6t s4n va xdc dinh s6 luong té&
bao vi khufn c6 dinh nito cOng sinh cd trong phan bon bing cdich tra bdng MPN.

Moi trudng trdng c@y chi thi : moi truong Jensen (gjl) :

CaHlPO, 1,0
K,HPO, 0,2
MgS80,.7H,0 0,2
NaCl 0,2
FeCl, 0,1
Agar 10,0
pH 65-70
Dung dich vi lugng 1,0ml
Thanh phin cta dung dich vi lugng (g/) :
Bo 0,05
Mn 0,05
Zn 0,005
Mo 0,005
Cu 0,002

S8 lugng khufn lac trung binh cda vi khufn cf dinh nitc duge tinb 1a trung binh
cOng cia s6 khudn lac cia cdec hp petri cfly tdt cing d6 pha lo&ng ma cd chda
50 - 300 khufin lac méi duge s dung d€ tinh todn.

2.2. Kiém tra phdn bon vi sinh vit phén gidi hgp chdt photpho kho tan (phdn lin vi sinh)

Phan lan vi sinh mét loai phAn bdn vi sinh vat chda mét hay nhiéu ching vi sinh
vat sfng did qua tuy€n chon c6 hoat tinh sinh hoc cao d€ phAn gidi cdc hgp chat
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photpho khé tan thanh cdc dang d& tiéu cung cAp chdt dinh dudng photpho cho dat
va chy tréng.

Thi tuc chudn bj ki€m tra thyc hién nhu trén va méi trudng ki€m tra la méi
trudng Picovskaja.

Sau mét thoi gian nudi cdy & 28 - 30°C trong 7 - 14 ngdy quan sdt va doc két
qua. Kha nang phan gidi hgp chdt photpho khd tan cia vi sinh vat duge xdc dinh
bang viéc hinh thanh vong phan giai trong subt bao quanh khuén lac trén mai trudng
Picovskaja (méi trudng chia nguén photpho duy nhdt Ca,(PO,), Vi th&€ chi dém c4c
khudn lac hinh vdng phan gidi bao quanh cdn cdc khufin lac khéng cd vdng phan
giai bao quanh do 1a vi sinh vAt tap.

S6 lugng khudn lac trung binh cia vi khuin phan giadi hgp chdt photpho kho tan
12 trung binh codng s6 khu&n lac clia céc hop petri c6 50 ~ 300 khudn lac. Mat do
vi sinh vAt phan gidi lAn c6 trong mét don vi ki€m tra dugc tinh theo cong thic da
néu & trén.

Cing véi viéc ki€m tra vi sinh vAt phai 1§y mAu phan bén vi sinh vat phan tich
cac chl tieu dinh dudng theo cic phuong phdp thong thudng é muc céc phuong phap
phan tich phan bdn.

2.3. Ki€m tra phin bon vi sinh v§t phdn gidi xenlulozo

Day la loai phan bdén vi sinh vt ¢ chda mét hay nhiéu chung vi sinh vat séng
da duge tuy€n chon cd hoat tinh sinh hoc cao gép phdn phan giadi xenluloza cung
cdp dinh dudng cho d4t va cay tréng.

Tht tuc chufn bi ki€m tra thyc hién nhu & trén vA méi truong kiém tra l1a moi
trudng Hutchinson.

Poc k&t qua : Cdc khufin lac moc trén gifly dugc tinh la vi sinh vAt phan giai
xenlulozo. S& lugng khufin lac trung binh ciia vi sinh vat phan gidi xenlulozo duge
tinh 12 trung binh cong s6 khudn lac cia cdc hop cAy tu ciung d6 pha lodng, trong
d6 chi tinh cdc hop cd chda 50 - 300 khuéin lac.

M4t d6 vi sinh vat dugc tinh theo céng thic dd néu & phdn trén va dudc dém
trén mdy d€m khu#n lac.

2.4. Ki€m tra phin hitu co vi sinh

Phan hitu co vi sinh 12 loai phAn dugc san xust ti céc nguén nguyén liéu hiu
cd khéng déng nhsdt (khdc nhau) cd chia mét hay nhidu ching vi sinh vat s6ng cé
chic nang khéc nhau da dugc tuyén chon nhidm cung cfp cdc ch&t dinh dudng cho
ddt va cay tréng gép phdn nang cao nang suit va chdt luong ndng san.

- Mé6i trudng kiém tra.

Phan hitu co vi sinh ¢6 chda nhidu ching vi sinh vAt 86ng v6i chdc nang khdc
nhau, do viy vigc ki€m tra loai phAn ndy hién nay vAn cdn nhidu y ki€n khéc nhau.
Tuy nhién, d€ ki€m tra loai phan hitu cd vi sinh, ta vAn ti€n hanh cdc tha tuc chuédn
bi miu ki€m tra nhu nhitng loai phan vi sinh khdc. Méi trudng st dyng d€ ki€m
tra phu thudc vao su cé mat cia cdc ching vi sinh vat ¢é trong phan bdn hitu co
vi sinh ma nha sidn xuét da dang ki tidu chufn chdt lugng d6i véi Nha nudc. Trén
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co 8§ d6 ching ta méi quyét dinh st dung mai truong d€ ki€m tra. Vi du : mét
loai phan hitu co vi sinh c¢6 chia vi sinh vat c6 dinh nito va vi sinh vat phan giai
xenlulozo tiéu chufn chét lugng da duge dang ki nhung trong thuc tién kém hiéu
qua, ngudi tiéu dung khong hai 1dng va d& nghi co quan chdc nang ki€m tra chit
luong. Ti€n hanh nhu sau : 1y mAu, sau d6 chon méi trudng kifm tra bao gbém :
méi trudng ki€m tra vi sinh vat c6 dinh nito ty do va cong sinh ; méi trudng
Hutchinson cho vi sinh vAt phaAn gidi xenlulozo. K&t qua ki€m tra cho phép danh gia
duge loai phan hitu co vi sinh ki€m tra ¢6 hay khéng c6 cdc ching vi sinh vat hodc
mat d6 dat hay khéng dat theo titu chufn dang ki ch&t lugng ctia doanh nghiép hay
quy dinh cia Nha nudc.

T&dt ca cdc loai phan bon vi sinh vat, phan htu co vi sinh déu phai duge dam
bio khong gidy anh hudng xZu dén sic khde con ngudi, thuc vat vA dbéng vat, dén
chit luong noéng sidn va moi trudng sinh thai.

2.5. Ki€m tra hiéu qud cdc loai phdn bén vi sinh vit d8i véi cdy tréng va moi truing
dat dai

Viéc ki€m tra s6 lugng vi sinh vat va cdc chdt dinh dudng chda trong phdn bén
vi sinh vat dugc thuc hién trong phong thi nghiém, phdn ki€m tra ndy chua thé
danh gia dugc 4nh hudng clia nd dén ciy tréng va d4t dai do d6 cdn phai dugc tiép
tuc ki€m tra hiéu luc that cia mébi loai phan bdn vi sinh vat déi véi viéc phat tri€n
cla cAy tréng, tao nén nidng sufit va chdt lugng cia sdn phdm. Cing nhu dnh hudng
cia né d&n cdc hoat dong sinh hoc & trong dAt : kim ham hay kich thich sy phét
trién cua vi sinh vat d4t, déng vat d4t 1A nhitng chi tidu th€ hién sy thay d8i méi
truadng sinh thdi d&t. VI vay, d6i vai bdt cd loai phan vi sinh vAt naéo sau khi kiém
tra trong phong thi nghiém phai ti€n hanh khao nghiém trén déng ruang d6i v8i mot
s6 cAy tr6ng trén cdc vung sinh thdi khdc nhau theo déng quy trinh vé khdo nghiém
phan bén do Bé Néng nghiép va Ph4t tri€n néng thon da quy dinh (Bang 4 ; 5).

BANG 4. TIEU CHUAN MAT DO VI SINH VAT SONG TRONG MOT S6 LOAI PHAN BON

Mat d¢ vi sinh vat CFU /g (ml) phan boén
Ten chi tiéu Ch4t mang thanh tring Ch4&t mang khéng thanh tring
Cu6i han Cuéi han
Khi xuft xud: Khi xuit xud
sl xtiong b0 hanh !t xudng bdo hanh
1. Phan vi sinh vat cé dinh nito
(phan dam vi sinh)
- Vi siph vat 6 djnh nito = 1,0.10° > 1,0.10° = 1,0.10° > 1,0.10°
~ Vi sinh vat tap < 1,0.10 < 1,0.10°
2. Phan bon vi sinh vat phan gidi
cac hgp chét photpho khé tan
- Vi sinh vt phan gidi cic hgp 2 1,010° = 10.10° > 1,0.107 > 1,0.10°
ch4t photpho khé tan
- Vi sinh vat tap < 1,0.10° < 1,0.10°
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3, Phén vi sinh vAt phan gidi
xenlulozd
- Vi sinh vt phan gidi xenlulozo > 1,0.10° > 1,0.10° 2 1,0.107 = 1,0.10°
~ Vi sinh vat tap < 1,0.10° < 1,0.10°
4. Phan bdn hiu co vi sinh
- Vi sinh vat dic thd = 10.10° = 1,0.10° > 1,0.10° = 1,0.10°
|- Vi sinh vat tap < 1,0.10° < 1,0.10%
BANG $. MOT SO TIEU CHUAN PHAN VI SINH VAT (VsV) C6 DINH NITO
3 CAC NUOC TREN THE GI10]
VsV i gi
) Mit do VSV Mat do VS That gian
STT Ten nude i ) s6ng 16i thidu Mat do VSV tap bao quan
khi xuZt xudng . . 4
khi s dung {thing)
1 Anh 1,0.10° 1,0.107 < 106 12 - 24
2 An Do 1,0 - 1,5.108 1,0.107 < 106 6-9
Canada 10® 1€ bao/hat 10
0 12 - 24
3 10° 1€ bao/hat nhd
4 Ha Lan 4,0.10° 1,0.108 12 - 24
5 Mi 2,0.109 1,0.108 < 106 12 - 24
Nga 9 < 1% 6 VSV
6 1,0.10 1,0.107 9- 12
trong sin phdm
7 Niudilan 1,0.10° 0 12 - 24
é
Phap 10° t€ bao/hat to ')
1,0.10 < 106 12 - 24
8 10° t& bho/hat nhod
9 Thai Lan < 10° 6-9
10 Oxtraylia 1,0.10° 1,0.107 < 106 12 - 24
1t Viét Nam 1,0.10° 1,0.10% 9
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PHAN IV
PHAN TiCH CAY TRONG

Chtréng 1

PHUONG PHAP LAY MAU THUC VAT VA CHUAN B] MAU
DE PHAN TiCH

1. Phuong phap ldy méu va chudn bj miu

DE co két qua phan tich tin c4ay thl truéc hé&t cAn phai 1€y mlu cAy cén than,
chinh xdc, di€n hinh. Dfu tién phdi chon mfu trung binh d€ phan tich (miu cé s6
luong 16n). C6 mét s6 phuong phdp chon mAu trung binh phu thuéc vao thi nghiém
manh, thi nghiém sinh dudng, quy mé th{ nghiém, diéu kién gieo trdng cfy, dac difm
sinh hoc cay thi nghiém. Can thiét phai 14y mAu cAy ding, phidn 4nh dac di€m thuc
t€ cua cay tréng. Trong diéu kién thi nghiém déng rudng thi phu thudc vao dién tich
thi nghiém, cay, trang thai cfy tréng va cac pha phat trién ma miu trung binh ldy

“theo dudng thdng hay dudng chéo v6i cdc khoang cdch nhdt dinh, ldy timg khom
cdy hay ting cay riéng rg, ldy t&t c4 cAy hay ting co quan riéng.

Trong thi nghiém sinh dudng, méu trung binh dugec 14y theo vai cAy ti mbi chiu

cia moét cong thdc, hay ldy tt cd cAy cia m@t trong s6 cdc !&n lap lai cia mot
cong thdc. ’

Tinh khéng d6ng nhft vé trang thai cAy tréng trong manh hay trong chau thi
nghiém cang 16n thi 86 mdu trung binh cén ldy cAng 16n. Miu trung binh l&y vao
mot thdi di€m va vao bufi sdng. MAu trung binh lfy véi mét lugng dd 16n c6 thé
ting bd vai kildgam hay mét khéi lugng 16n ci, qua.

Giai doan sau ]a chon mAu cay d€ phan tich hay goi 1a mAu phong thi nghiém.
Méu phong thi nghiém véi khéi lugng vita di cho cdc phan tich duge chon ti mAu
trung binh theo ti 18 vA theo cac ph&n co quan khéc nhau (than, 14, ré).

Khi phan tich r& thl miu trung binh phai rita sach bing nuéc va nudc c4t, thdm
khé bang gidy loc.
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MAu hat duge 18y bdng céch trai thanh 16p trén gidy dang hinh vuoéng, chia thanh

4 phén, 14y 2 phan d6i nhau va 1am nhu th&€ cho t6i khi duge mot lugng miu cén
cho phan tich.

Sau khi chon duge méu thi mot trong khau quan trong nhdt 12 c6 dinh mAu né&u
nhu phan tich khéng tién hanh ngay.

Dé dinh gid vé& mat héa hoc theo ham lugng cdac'nguyén t6 N, P, K, Ca, Mg, Fe
va cdc nguyén t6 vi lugng thi mAu duge sy kho dén trang thai khé khéng khi trong
tu sy & nhist d8 50 — 60°C. CS nhing phan tich cin phén tich ngay nhu tinh bét,
protein, axit hitu co va nhdt 14 cdc vitamin (sau vai gig), trong lic dé xenluloza thi
¢é thé tién hanh phan tich cham hon. Cic phAn tich miu tuci ddi héi phan tich
ngay, thdi gian phan tich ngdn. Diéu d6 khd thue hién, bdi vay thudng phai ¢ dinh
miu véi muc dich 6n dinh hda cdc chét khéng bén ving. C6 cdac phuong phép c8
dinh mau khdc nhau phu thuéc vao nhiém vu thi nghiém.

- C6 dinh béng hoi : C8 dinh bAng hoi duge sit dung khi khéng cdn thi&t xdc
dinh hop chdt hda tan trong nuéc (dich t& bao, dudng, kali...). Trong thdi gian xd li
mfu cdy tho cé th& xidy ra su tu phin manh,.thanh phAn sdn phdm c¢6 thé khac
ban ddu. C8 dinh bAng hoi ti€én hanh nhu sau : x&p nguyén liéu thanh l6p trén luéi
trong n8i cdch thdy, dun cdch thiy trong thdi gian 15 - 20 phit. Sau dd sfy kho
trong ti sy & nhiét do 60°C. '

- C6 dinh béng nhiét d6 : Nguyén litu thye vat dung vao khay men hay khay
nhém cho vao tu sdy & nhiét dé6 90 - 95° va giit & nhiét 46 nay trong 10 — 15 phut
diét hoat tinh men. Sau d¢ sy méu va cd quat thong gid & 60°C dé&n kho.

— Dong leanh nguyén liéu : Nguyén lidu thuc vat dugec bdo quan t6t & nhiét do
-20°C dén -30°C, sy dong lanh xay ra nhanh (khoang 1 gid). Phuong phdp nay bdo
quan t6t bdi vi nuéc trong nguyén liéu duge chuyén thanh th€ rin. Cin nhés riang
khi déng lanh thi cdc men trong nguyén liéu nging hoat déng, sau dd tan d4a thi cd
th€ xAy ra sy chuyén hda cdc men.

— Su thang hoa héa nguyén lieu. Dy 12 phuong phdp lam khé nguyén liéu dua
trén co 83 bay hoi bang khdng qua sy tao thanh trung gian pha 1éng. Phuong phép
nay ti€n hanh nhu sau : Nguyén liéu cdy dugc dong lanh dén trang thai ridn. Sau
dd nguyén lisu duge chuyén vao binh hdt &m cé chdt l1am khé, binh duge hit khéng
khi. Sau khi tao thanh trang thdi chan khéng trong binh hit &m thi dong khoa
nging bom. Trong diéu kién dd xay ra sy lam khé nguyén liéu thuc vat. Cic chdt
lam khé (ch4t hat £m) cd thé la P,O;, MgCl), CaCl,, Silicagel. MgCl, va Silicagel c6
thé sdy lai. Axit H,SO, dac cing dugc st dung nhu ch4t hit &m, nhung cé nhugc
di€ém 1a sy hit &m gidm nhanh. Ban ch&t su thang hoa dc ch& hoat tinh men, nhung
men vAn cdn cd hoat tinh.

- Xt Ui bdng dung méi hitu co : CS th€ sit dung c6n, ete, axeton dé c6 dinh
mau. X¥ I{ bing phuong phdp nay bd qua phan tich cdc chdt hoda tan bi tich vao
dung moi. Bdi vay chi 4p dung phuong phdp nay khi biét rd chdt cin xdc dinhb khéng
bi tdch vao dung méi. Sau khi c6 dinh mau, lam khé va nghién nhé qua ray lmm.
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Toan by mAu phén tich phai qua rdy, nghia 1a phén chua qua rAy phii nghién lai
(nghién nhé cd thé dung thuyén tan, hay mdy xay c3 nhd). '

MAu phong thi nghiém da nghién nhé, tron déu va trai thanh 16p moéng hinh
vubng, chia thanh 4 phdn, va lfy 2 ph&n d€ phan tich. Miu phan tich ¢6 th€ gdi
bing gidy chéng fm hay dung trong lo c¢é nidt nhém.

DéE can miu cy chinh xdc cAn phai thuc hién 2 phép can : CAn kh6i lugng bl
cing v8i miu, chuyén mau vao binh d€ phan tich va lai can khéi lugng bi. Hieu s6
gilia 2 14n c&n chinh 1a khéi lugng méu diung phéan tich,

Coéng viec phan tich duge tién hanh trong phdng thi nghiém khong cd hei NH,,
axit bay hoi va cdc chdt khic anh hudng d&n k&t qua.

Ké&t qua phan tich c6 th€ dugc tinh ra kh6i lugng kho khéng khi hoac l1a khéi
Iugng kho tuyét déi. o) trang thai kho khong khi thi s8 lugng nudc trong méu can
bing v4i hoi nude trong khong khi. NuSc nay goi la nudc hidroscopic, s8 lugng cia
né phu thudc vao nguyén liéu va trang thai khéng khi. Khong khi cang &m thi ham
lugng nubc hidroscopic trong mAu cang 16n. D€ cd ké&t qua phan tich tinh ra khéi
lugng tuyét d6i cdn phai xdc dinh 86 lugng nudc h,idroscopic.

2. Xac dinh d6 4&m hidroscopic (46 4m khéng khi)

- Qua trinh xdc dinh : Sdy chén cén va ndp dén khéi lugng khéng d8i, cAn kh6i
lugng chén. Can trén can phan tich 2 — 4g méu cho vao chén, day nip hd, cho vio
th sfy. Sdy & nhist 48 105°C trong thdi gian 3 gis. Day chat ndp va dat vao binh
hit 4m. Can va sau d¢ sdy ti€p 1,5 — 2 gid dén khéi lugng khong déi (phu thude
vao loai nguyén ligu cAy va loai co quan ma thdi gian sfy khdc nhau).

- Tinh két qud :

x . 100

H,0(%) =

x=a-b;y=b-c

a : khéi lugng chén, nAdp va nguyén lieu truéc khi sdy (g).
b : khéi lugng chén, nip vA mAu sau khi sy (g).

: kh6i lugng chén khéng cd méu.

a

Chuong 2
PHUONG PHAP TRO HOA MAU THUC VAT

1. Phuong phap tro héa khé

Ch4t kha clha cAy bao gfm hgp chdt hitu ca va khodng. Sau kai 46t chél hidw cg
& dang tro thé, thi trung binh 5 - 15% khdi lugng chdt kho cha cAy gbm cdc nguyén
t6 quan trong d6i véi cty nhu photpho, kali, canxi, magie, mangan, sit... cd th€ lan
mét s6 chAt khac.
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S6 lugng va thanh phén tro thay d6i phu thudc vado cly tréng, cd quan cfy, didu
kién khi h4u, dt, thdi gian sinh trudng, st dung phan bén vA cdc y&u té khic (8
ld tro gidu hon than). Theo thdi gian sinh trudéng, ham luong tuong d6i cia tro gidm
va thay d6i thanh phén, chét lugng : tang ham lugng Ca, Mg, giam K, P,0; va cac
nguyén t8 tro khac.

DE x4ac dinh phln tram tro thé ctta cdy ngusi ta st dung phuong phdp tro hda

kho (d6t kho), con x4c dinh thanh phan, chdt lugng, ngudi ta sit dung phuong phdp
d6t kho va d6t uwét.

- Nguyeén li phuong phép : Phuong phap dua trén nguyén tédc d6t chét hitu co &
nhiét dd cao trong 10 nung. Phuong phap nay don gian nhanh duge ap dung & céc
phong thf nghiém. Tro thu dugc bAng phuong phédp nay cé thé xdc dinh duge nhitng
nguyén t6 khong bay hoi & nhiét d6 500°C nhu Ca, Mg, K, Al, Mn.

- Trinh tu phéan tich :

Nung chén s¢ (25ml) & nhiét d6 500 — 600°C trong thd¥i gian 2 - 3 gidy dén
khéi lugng khéng d6i. Can khéi lugng chén.

Can 1lg miu cay khs khong khi cho vao chén.

D6t nhe trén ngon lta dén c6n hay bé&p ‘dién d€ tro héa so bd miu (khdng dé
chdy bung) v6i thoi gian 15 - 20 phiit.

Tro héa ti€p méu trong 1o nung & nhiét d6 khong cao hon 520°C trong thoi
gian 1,5 - 2 gid (16n hon 520°C thi kali, natri c6 th€ bi mét).

D& ngudi chén trong binh hit £&m va can khéi lugng chén chda miu.

Tro hda lai 40 - 60 phit, dé ngudi va can. Tro héa k&t thiuc khi 2 14n can
cudi ciing chénh nhau 0,0005g.

Tro cd th€ cd mau khdc nhau : mau xdm sdng, mau xdm, mau hoi xanh cd
4nh ndu... do sy ¢d mat clia cdc nguyén t8 vi lugng : Cu, Mn, Fe.

a.100

Lugng tro (%) =

a : khéi lugng tro (g) — hiéu s6 khéi luong chén 6 mlu va khéi lugng chén ; n : khéi
lugng méu kho khong khi 14y d& tro hda (g) ; 100 d€ tinh ra %.

Tinh ra khéi lugng kho tuyét d6i theo codng thic :

a . 100 . 100 _ o ,
Tro tho (%) = “h(100 —y) y la d6 4m hidroscopic cia miu cay phéan tich.

Hoba tan tro : Hda tan tro d€ xdc djnh thanh phdn ch4t lugng tro :
Thdm uét tro trong chén bing mét vai giot nuéc cAt, rét theo thanh chén.
Cho vao chén 5ml dung dich HCl 20% dung dda thay tinh trén déu.

Ré6t vac 15 - 20 ml nudc cft néng d€ hda tan hodn todn tro vd d€ gidm néng
dd axit trudc khi loc.

Loc qua gifly loc khéng tro, nuéc loc chda vao binh dinh mic 100ml, ria sach
chén, daa va gidy loc 4-5 lon bing nudc cit ndng.

D& ngu6i dung dich trong binh vd dinh mdc t6i vach mie.
— Héa chét : HCI 20% (d = 1, 12).
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2. Phuong phap tro héa udt (Theo Lebedianxev)

- Phuong phédp dua trén sy oxi hda chdt hiu co bing chdt oxi héa manh (hén
hop axit dac). )

Phuong phdp tro hda udt cho phép xdec dinh : photpho, kali, natri (khi tro hda
khé cac nguyén t6 nay d& bi m&t). Phuong phdp tro hda uét lau hon, nhung chinh
xdc hon, x4c dinh Ca khé khan hon so véi phuong phdp tro héa kho. Phuong phap
tro hda uét chu y&u d€ xic dinh photpho.

D€ oxi héa chdt hitu co dung hén hgp H,S8O, va HNO, dam dic (nhiét do s6i
HNO, 13 120,5°C, cia H,S0, 1a 338°C). O nhiét d6 s6i ndi trén khi téc dung véi
chdt hitu co thi oxi hoat tinh duge gidi phdng tao diéu kién tro héa (H,SO, — 250,
+ 2H,0 + 0, va HNO, — 4NO, + 2H,0 + O,).

Sau khi tro hda, lugng TINO, thita loai trit bidng bay hoi cung véi H,O, trong
dung dich con lai muéi cia H,80, va axit photphoric.

~ Trinh tu phén tich :

Can 0,2 - 0,3g miu cAy phan tich chuyén cfn than vao binh Kendan (khong
dé dinh & thanh binh).

Ding 6ng dong cho vao binh 15 ml HNO, dac d€ yén vai gi¥ (cé th€ qua dém).

Dat binh trén b&p dién dun manh ddn dén khi nging thai kh{ mau nfu cia
HNO, (thé tich dung djch con khoang 3 - 5ml, dung dich tré nén séng hon) d€
ngudi binh.

Thém 1ml H,SO, dac, dat binh tryc ti€p trén b&p dién dun dé&n khi cd khi SO,
mau tréng cda axit sunphuric (H,SO,) (ding nhiéu axit sunphuric va séi qud manh
cé th€ 1am mA4t photpho). D€ ngudi binh.

Thém 10 -~ 15 giot HNO, dac va dun ti&p dén khi cd khi SO, tring thodt ra.

Thém axit nitric lap lai vai 1&n qué trinh tro hda cho t6i khi dung dich tring
hay trong subt thi sy tro hda ké&t thic. Trong dung dich cd th& cé can cla axit
silicic va cha thach cao. .

Chuyén dung dich vao binh dinh mdc 100ml, trang binh Kendan nhiéu )dn bing
nudc cit (cé thé€ loc qua gify loc khong tro), dinh mie t6i vach bAng nudc cat.

Dé phan tich canxi cAn phai hda tan k&t tia (can) tao thanh trong dung dich
bing HCl 10%.

- Héa chét :
Axit HNO, dac (d = 1,40).
Axit H,SO, dac (d = 1,84).
HC! 10%.
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Chuong 3

XAC DINH TONG SO NGUYEN TO DINH DUGNG
TRONG THUC VAT

1. Xac dinh photpho trong thyc vat (theo Denhide)

Phéan tich photpho trong thyc vat d& biét duge mic 46 cung cfp nguyén t8 nay
cho thuc vat va dé ra mdc bén phaAn photphat. Photpho & trong cly chu y&u & dang
hitu cd va phén nhé & dang khodng. Ham lugng t6ng s6 cia photpho trong thyuc vat
khodng 1| — 2% ; trong hat nhiéu photpho hon trong than, l4&. Ham lugng photpho
thay d6i phu thuéc vao diéu kién d4t, khi hAu, dac di€m sinh hoc cAy, ch€ d6 dinh
dudng va cdc y&u t8 khdc.

Phuong phap ph8 bi€n nh4t xsc dinh photpho trong cAy duge Denhide dé xuAt.

- Nguyén li phuong phép : Co sd cia phuong phdp la ion photphat trong méi
trudng axit y&u tao véi amoni molipdat phic di da axit -~ photpho molipdat
H,[P(M0,0,]4.nH,0. Khi thém vao ch4t khi manh (SnCl,) thi molipden hda trj 6 bi
khit dén hda tri 5 va cdc hda tri thdp hon déng thdi tao mau xanh photpho molipdat
va dung dich c6 mau xanh da trdi. Cuding d6 mau tl 1¢ v6i ham lugng photpho trong
dung dich vaA cd th€ xdc dinh bing so mau.

- Trinh ty phan tich :

Ldy 5 — 10 ml dung dich sau khi tro hda uét theo Lebedianxep, cho vao binh
dinh mde 50 ml.

Thém 20 - 25 ml nudc cSt, trung hda theo chl thi phenclphtalein bing
NH,OH 10% d&n mau héng nhat.

Lam mét mau bing cdch thém ting giot H,SO, 1%.
Thém 1 ml dung dich amoni molipdat, l4c that déu.

Thém 3 giot SnCl, hay 0,002 — 0,003g axit ascorbic l4c dé&u, dinh mic t8i vach
50ml.

Sau 10 - 15 phdt tién hanh so mau, cling giéng nhu khi do dung dich mau
tiéu chufn.

- Tinh két qué : Ham lugng P,0 trong cdy dugc tinh bing phén trim theo
cong thde sau :

a.p.100
n. 100

a : 86 lugng mg photpho tim thdy & 48 thj.

P05 (%) =

p : 46 pha loéng.

100 : d€ bifu dién ra %.

n : s6 gam chAt kho.
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- Héa chdét :
NH,OH 10%.
H,S0, 1%.
Phenolphtalein C,,H,,0, : 1g hda tan trong 100 ml cén 96%.

Dung dich amoni molipdat (sunfomolipdat amon) : Can 20g (NH,)(Mo,0,, cho
vao binh 1 lit mau téi, thém vao 200ml nuéc tron déu d&n khi hoAn toan hoa
tan (1). Trong mot 8ng dong khac cho vao dd 600ml nudc ct vh rdt ti ti vao
day 180ml H,SO, (d = 1,84), d€ ngudi d&n nhiét d6 phong va rét vao binh 1.
Bao quan dung dich trong lo thiy tinh mau téi.

Dung dich thi&e II clorua.

Dung dich chuén KH,PO, : Can 0,1917g KH,PO, di ria bing kiém va sdy
khd, cho vao binh dinh mic 1 )Mt hda tan bing nuéc cit dinh muc téi vach, lc
d8u. L4y 25m] dung dich ndy pha lofing dén 250m], trong 1mi dung dich nay chua
0,0lmg P,0; . Chuén bi cdc binh 50 ml d€ x4y dung cic thang mau tidu chudn
(xem thém phfn phéAn tich ddt).

2. Xac dinh canxi trong thyc vat bing phuong phip complexon

- Nguyén li phuong phép : Phuong phdp dua vao phan Wng canxi tao véi chi thi
mau murexit (CgH,O.N,NH,) thanh hgp chft phdc mau héng. Chudn do phdc nay
bang trilon B cho dén khi chuyén ti mau héng sang mau tim (hoa ca). So d6 phan
dng chudn d6 nhu sau :

Ca + chi thi murexit + trilon B = (Ca + trilon B) + chl thi murexit + 2H
(mau héng) (may tim)

Trilon B c¢6 kha nang tao phdc bén v6i ion Ca, Mg va mot s6 nguyén t6 khéc.
Su thay d8i mau xdy ra trong khoang pH ti 9,6 - 11,6, vi vay cin théem KOH hay
NaOH d€ tao méi trudng kiém manh cia dung dich chufn d8. Sy c6 mat cha

 NHJ, Cu® , Mn%*, Fe** 1am cin tré qué trinh phan tich bai vay khi phan tich cén
pha lodng dung dich va thém chét che d€ loai tri Anh hudng.

- Trinh ty phan tich :

Ding pipet 1y 5 ml dung dich cho vao binh tam gidc 125ml + thém 50m)
nude cit.

Thém 3ml dung dich NaOH 10% d€ dua dung dich dén pH = 12.

Thém 3 giot Na,S.9H,0 2,5% , 8 giot hidroxylamin.

Thém khodng 50mg hén hop murexit v8i NaCl, ldc déu.

Chuén d4 dung djch bing trilon B d&n di€m két thic c6 mau tim.
- Tinh két qud. Tinh ham lugng CaO (mgdl/ 100g ch&t khe) :

a.N.p.100
n

a : 36 ml trilon B tidu t6n khi chuén do, N : néng d6 cda trilon B.

Cal =
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p : hé 86 pha loang ; n : kh8i lugng méu.
Néu tinh ra % thl 16y k& qua trén nhan véi duong lugng canxi .(0,02g).

— Héa chdt :
Hidroxylamin clorit NH,OH. HCl 5%.
Na,S.9H,0 1%, pha truéc khi si dung.
KOH 10%.

Hén hop murexit : 0,25g murexit + 25g NaCl. H6n hgp mudi khé dung trong
lo mau t6i.

+ Trilion B (dung dich 0,01N).

3. Xac dinh magie trong thyc vit (chuin d¢ téng Ca va Mg bing trilon B)
- Nguyén I phuong phép : Phuong phdp trilon B cho phép xéc dinh t8ng higng Ca + Mg.
Phan dng chuidn d8 xay ra trong khoang pH nhét dinh (pH = 9 - 10) va khi cd

mat Cu, Mn, Fe vd mot s6 nguyén t6 khac cd Anh hudng d&n phép xac dinh, vi vay
phai c6 mat chét loai trit Anh hudng. ’

- Trink ty phan tich (cich 1) :

Dung pipet 14y 5 ml dung dich ph&n tich cho vao binh tam gidc pha loing bing
nudc cit dén 50 ml.

Thém 5 ml dung dich dém d€ dua pH = 10.

Thém 8 giot hidroxylamin, 3 giot natrisunfit.

Thém 0,02 - 0,03g hén hgp chl thi mau cromogen den.

Chudn d6 bing trilon B 0,01N d€n mau xanh (blue).
~ Tinh két qud. Ham lugng t8ng 88 Ca + Mg (mgdl/100g) duge tinh theo :

CaO + MgO = 7““‘;"100
a : 86 ml trilon B tiéu t6n khi chufin ds6.

N : n6ng d6 caa trilon B.

p : hé sd pha loang.

n : kh6i lugng méu kho 14y phan tich

MgO (mgdl/100g) = Tdng CaO + MgO (mgdl/100g) - CaO (mgdl/100g) véi chi

thi mau murexit.
— Héa chdt :

Dung dich 3% NH,OH.HCl (hay NH,0H.H,S0,).

Dung dich Na,S.9H,0 1%.

Dung dich dém amoniac : 25g NH,Cl pha trong 100ml nu6c ct khéng Ca, Mg,
thém vao 200 mt NH,OH 20% dinh mic dén 1 lit. Truéc khi st dung ki€m tra pH
bing cich thém 1 - 2 giot phenolphtalein, nfu xuft hién mau héng thi duge.

Cromogen den : 0,25g chl thi tdn nhd trén véi 25g NaCl hay KCl.

Dung dich trilon B : Can 3,722g trilon B pha trong | lit nu6c cit khong Ca, Mg.
Kiém tra d¢ chufin bing cich chufn véi dung dich MgSO, 0,IN (pha tit éng chudn).
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- Trinh tu phan tich (céch 2) :

Dung pipet 14y 5 m! dung dich cho vdo binh tam gidc, pha lo&ing bing 50ml
nudc cit.

Thém 5 m! dung dich dém d€ dua pH = 10.
Thém 1 ml dung dich kalixianua 2%.

Thém 0,02 - 0,03g h8n hgp chi thi cromogen den.
Chufn d6 bing dung dich trilon B dén mau xanh.

4. Xac dinh Kkali trong thyc vat.
Hién nay céc phong thi nghiém & nuéc
ta cing nhu & nu6c ngoai, d€ xac dinh 13 Dign k8
nhanh céc nguyén t§8 kali, canxi, natri }g\ =
va mdt s8 nguyén t6 khac déu sit dyng éég Théu
kinh

9

phuong phdp quang k& ngon lita (flame
photometer method). +me

- Trinh ty phan tich. Dung dich sau » 1g8 118
khi tro héa kho, 14y mot phin d€ phan Ngon Itra 7
tich kali cho vao c8c thuy tinh hay chén
st nhé.

Cé6c dung dung dich phan tich dat Axetilen
dusi 6ng hat 2. Khong khi di qua Ong
3 véi ap lyc 500mmHg vao bs phan phan
tan 4, dung Qich phan tich bj phén t4n
thanh mAy modng.

Trén dudng chuyén dong cua dich
nghién cdu dang mAay gip dong axetilen
5 (dugc nap vao duéi 4p lwe 400 mmHg) Hinh 35 - So d6 quang k& ngon lia

O trong 6ng dln 6 hoa l&n khi axetilen + dich nghién cdu va khéng khi. Sau dé
hén hgp di vao ngon lia 7, & day bi d6t cho ngon lta phdt xa dac trung. Luong
thita cta dich nghién ciu chay nguge lai qua 6ng 8 Khi thay dich nghién cu phai
rita 8ng hiat 2 bing nubc cAt, con phAn khidc khéng cén thiét.

Bén canh ngon lda & vi trl ngon lia sidng nhdt ngudi ta dat mang ngin (diafram)
hinh tru (9), nhd mang ngdn ma chiéu dai ngon lia bi cAt thanh phdn kich thudc
1,5 ~ 2cm.

D€ khong cho chum sdng phén tédn dén loc sédng vd gidm 4nh sdng khong don
sic, ngudi ta dat thdu kinh thdy tinh 10 tdng tinh don séc cha dnh sdng, do vay
ting 40 chinh xéc clia phuong phap.

PhAn phan tan Khéng khi

Sau th4u kinh dat kinh loc sing 11 chit y&u cho qua t8i da sdng 4nh sdng cd do
dai nhA4t dinh va giit cAc séng con lai. ‘DY dai sdng dnh sing dyoc phat ra do ion
kali bi kich thich bing 7665/99 A va natri 1a 5890/95 A.
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Qua kinh loc sdng, d4nh sdng dap vao t&€ bao quang dién 12, dong dién xuit hién
duge do baing dién k€& 13 (hinh 35). :

Xsc dinh kali ngudi ta si dung t€ bdo quang dién bac - luyu huynh va natri la
té bao quang dién selen.

- Tinh két qué . Tinh k&t qua kali theo d8 thi hay bing phuong phap thang
chufn (xem phén phan tich d4t).

5. Xc dinh lvu hoynh trong thyc vat (phuong phap khoéi hugng)

Luu huynh 14 mot nguyén t8 dinh dudng quan trong d6i véi cy tréng. Luu huynh
c6 trong thanh phén cia hai axit emin metionin, xistin tham gia trong thanh phdn
protein. Trong het ngi c6c ham lugng tdng s6 SO, la 0,36 - 0,40, trong rom ra la
0,12 - 0,30. Trong hat cAy ho DAu ham lugng SO, 16n hon gdn 0,50%.

- Nguyén U phuong phép : Xéc dinh luu huynh t6ng s6 trong thuc vat dua trén
co s¢ tro hda méu bing HNO,; va H,O, trong diéu kién nhiét d¢ khong cao. Trong
diéu kign nhiét d6 cao cd kha nang mét luu huynh & dang
oxit. Trong dung dich sau khi tro héa luu huynh & dang
H,S0, va muéi cia né’duge k&t tta bing BaCl,. Tach két
.téa BaSO, ria, nung két tua va can.

- Trinh tu phan tich :

Can 1 g mAu cln xdc dinh cho vao binh c¢8 dai (hinh
30), them vao 15ml HNO, dac, néi binh dét véi hé théng
sinh han, d€ yén vai gid khong dun (hinh 36).

Sau dd dun, git cho axit s6i nhe (s6i ﬁlanh cd th€ mit
lvu huynh do bay hai).

Khi hé&t khi mau ndu dioxitnito bay ra thi thém vai giot
H,0, theo 6ng sinh han vao binh dét. Néu dung dich trong
binh can bét do bay hai cé thé€ thém vai ml HNO, qua 6ng
sinh han.

Tro hda két thic khi dung dich trong binh khéng mau
va trong subt. 8 digu kien thuAn lgi thi sy tro hoa kéo dai
6 - 8 giv.

Két tia axit silicic Thém vao trong binh sau khi tro hoa
10ml nuéc ct, loc dung dich vao bat st dung tich 50ml
qua gidy loc trung binh. Rita két tda bing nudec c&t nong
vai 18n. Dung dich trong bat sd bay hogi trén n6i cdch thiy
dén kho, phéin cin hda tan bdng HCl, loc qua gify loc. Tién
hanh hda tan vA loc khoang 3 - 4 lan. Dich loe thu vao
binh dinh mudc 200ml, ria phédn trén gify loc vai 1&n bing
nudc cdt ndng nuSc rya cidng thu vao binh dinh mdc trén.

Dinh muc bing nuéc cdt lanh dén vach, l4¢ déu. Luu huynh
Hink 36 — Dung cu tro héa

xéc dinh Tty huynh 1ng s trong dung dich & dang SO%‘.
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L4y 50m! dung Qich chda luu huynh cho vao c8c 200 ml, axit hda dung dich bing
0,3 ~ 0,5mlHC! 10%. Dun dung djch d&n s6i, thém vac 3 ~ 5 ml dung dich BaCl,
dun s6i tigp 2 - 3 phdt d€ tao thanh ké&t tia.

Na,SO, + BaCl, = BaSO, + 2NaCl

Axit hoa dung dich trudc khi két tta d€ tao diu kién hinh thanh tiph thé 1én
cia k&t tha BaSO,, khi lgc tdich d& hon. Giit yén k&t tha 4 gid trong tu &m hay
trong néi cach thiy. Cdn thi dich trong trén k&t tia cé cdn SOi_ nita khéng bang

cach thém vai giot BaCl,, n€u c6 hoi duc ching toé con SO‘ZF.

DE tao két tia hat 16n trudc khi két tia thém vao cec 3 - 5 giot dung dich axit
picric 1%.

Khi da két tda hoan toan, da qua 4 gi¥ trong tu £m, loc 14y két tda gua gidy loc
day.

Ria k&t tia trén gidy loc bAng nudc c4t ndng da axit héa bing HCl cho dé&n khi
khéng ¢ phan dng cta Ba?* (véi SO7).

Sau khi rita xong, 18y gidy loc géi két tha r6i cho vao chén sd nung va dat vao
16 nung d€ tro hda gidy loc (gidy loc khéng tro) vi nung k&t tia. Nhiét d6 nung
cin < 750° 800°C BaSO, cé th€ bi phan gidi. Khi tro héa k&t thic thi cd thé nung
khoadng 20 phdt 1A duge.

Chén va ké&t tia d€ ngubi trong binh hidt &m, cAn trén cAn phan tich. Nung ti€p
tuc va lai cAn dé&n khi khéi lugng khéng déi.

- Tinh két qud. Ham lugng luu huynh tinh ra SO, biu dién % kh6i lugng kho,
theo cong thic sau :

[a ~® +¢) . 03429 100 . 100
n(100 - y)
a : khéi lugng chén va k&t tia BaSO,.
b : khé8i lugng chén.
¢ : khéi lugng tro gify loc.
0,3429 : he¢ s8 chuyén BaSO, thanh SO,.
100 : bi&u dién ra %.

0
—1—0—16_9_—}7 : hé 36 chinh thanh d§ 4€m (hidroscopic) cia miu phan tich (y. = % d6

fm hidroscopic) :

— Héa chét :
Axit HNO, (d = 1,42).
H,0, 30 - 40%.
KClO, tinh khiét.
HCl d = 1,19 va HCl 10%.
BaCl,.2H,0 10%.
AgNO, 0,01.
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6. Xac dinh sit trong thyc vt (phuang phiap so mau)

- Nguyén li phuong phdp : Sau khi tro hda mau thyc vat, sit tén tai & dang
* N guyén lf ctia phuong phép 1a khit Fe* v& Fe*' Fe?* phan @ng v4i o~phenanthrolin
tao thanh phdc mau dé da cam. Cudng d6 mau 8n dinh giita d6 pH tu 2,0 dén 9,0.

~ Trinh ty phan tich : L&y m6t lugng dung dich xdc dinb tuong duong 10 - 40mg
sdt cho vao binh dinh mic 25ml. ’

Thém 1m! hidroxylaminclorit va dua th€ tich gidn 15ml bing nude c4t.
Thém 2,5ml dung dich o-phenanthrolin va lic déu.
Thém 2,5ml dung dich natri axetat va dinh mic biing nu6c cit dén vach, lic déu.
D€ yén 30 phdt va so mau & budc séng 510nm.
So mau thang mau tiéu chuén.
- Tinh két qud :
a.V, .1000 a.V,

Ham luong Fe (mpkg) = V5 1006 = oV
;-m.

1

2 : 56 mg Fe tim thdy theo d6 thj.
V, : thé tich ban ddu (toan bo).
V, : thé tich ldy phan tich.
n : 'khéi luong méu (g).
1000 : hé s6 chuyén dbi k&t qua.
-~ Héa chat :

Hidroxylaminclorit 5% : hda tan 5g hidroxylamin trong 100ml nudc cdt.
Natri axetat 3N : hda tan 408g natri axetat trong 1 lit,

O-phenanthrolin 0,1% : hoa tan 0,1g o-phenanthrolin trong 100ml nudc cAt.
Axit nitric 5N : L4y 6ml HNO, déc cho vao nuéc va thém nuéc d&n 50ml.

Dung dich sit tiéu chufn : Hoa tan 0,8634g NH,Fe(SO,),.12H,0 tinh khiét
dudc bdo quan trong binh hit &m, thém vao 2ml HCl dac (d = 1 19) dua thé&
tich dén 1 lit. Dung dich chda 100mg/lml Fe. L&y 10m] dung dich g8c pha dén
1 lit bing nuéc cdt, dung dich ndy chia 1mg/lm] Fe. C4u tao thang mau chufn
ti 0—-4mg Fe/lml.

7. Xac dinh mot s6 nguyén t6 vi lugng trong thuyc vit

Mét 88 nguyén t6 dinh dudng & trong -ddt ma cay doi héi véi mot lugng r&¢ nhd,
goi 12 nguyén t6 vi lugng, ching thudng bifu hidn thifu trong mét s8 dit. Nhing
nguyén t6 do la bo, d6ng, mangan, kém va cdc nguyén t§ khac. M6t s6 nguyén t8
vi lugng nhu iot, coban cd th€ thigu trong thic 4n cé ngudn géc thuc vAt nén chiing
di dnh hudng dé€n sinh trudng va sdc san xuit clia ddng vat.

a) Xde dinh bo trong thuc vt véi cacmin, Bo cén cho sy phéAt trién binh thudng
va su phan hda t€ bao thyc vat, sy hinh thanh co quan di truyén. Thi€u bo thl phédn
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non clia thuc vat bi t8n th4t. Khi phan tich c4y néu ham lugng cta bo (B) < 15
ppm thi thiu nguyén t6 ndy, trong khoidng > 15 - 100 thl coi nhu binh thudng,
lén hon 100 ppm 6 trigu ching doc. Xdc dinh bo bing phuong phap so mau la phd
bién nhdt.

- Nguyén li phuong phép. Dya vao phdn @ng cia bo v6i din xuit a — oxiantraquinol,
quinalizarin, cacmin tac thanh phdc mau. Do cudng 40 mau s& bi&t dugec ham lugng
cua bo. C4n luu y ring bo trong thuc vat vai lugng rft nhé, hogp chdt cia nguyén
t6 nay dé& mdt do bay hai nhdt 13 khi dung dich ¢ phadn dng axit va nhiét dé cao.
Mat khic dyng cu phdng thi nghiém binh thudng hay b&n nguyén t6 nay (dung cu
thiy tinh, gify gdi chia bo). Vi vy cdn phai phan tich trong chén platin, chén thach
anh, thdy tinh khéng bo.

- Trinh tu phén tich :

Can 20 - 80g mfu tudi da nghién nhd (5 - 10g mAu khé khong khi) cho vao
chén platin. Déng thdi cAn mot lugng mlu d€ xac dinh 46 dm.

Th&m uwét miu bing 5ml NaOH 5%, ldc nhe déu va dat vao 1o nung lanh (chua
cam dién). :

Nang dén cho d&n nhist do 450°C va giit & nhiét d6 ndy d& tro hda hoan toan miu.

Thém vao cén tro ngudi Iml hipophotphit 10% va 19m! H,S0, 0,5N d€ hoa
tan can. Néu tro chda nhiéu Si kh6ng hda tan hé&t thi lge.

Ldy 1 hay 2m)} dung dich cho vao 8ng nghiém khéng bo, hay chén thach anh,
thém 18ml dung dich cacmin 0,005%. Lic déu dung dich, d€ yén 1 gis & nai téi.

Ti&n hanh tuong tu d€ xay dung 46 thi chudn cd ham lugng bo ti& 0,5 d&n 10mg.
Cudng d6 mau cia dung dich duge do trén may so mau (véi cuvet 2¢m, kinh
loc sdng No7)

b) Xde dinh bo trong dung dich bdng quinalizerin. Quinalizerin hay 1a 1, 2, 5, 8
tetraoxiantraquinol v8i axit boric tao thanh phic xanh da trdi.

/OH

0 OH 0 0-H
“oH

+ B(OH), — +H,0
il (
0 10)
Sy tao thanh phéc mau chi x4y ra trong dung dich H,SO,, & néng d6 < 84% theo
khéi lugng. Fe*', H,0,, NO; va chdt hitu ¢ mau cd 4nh hudng t6i viéc phan tich.

- Trinh tu phén tich :

Liy 10 - 20ml dung dich cho vao binh 50ml (thuy tinh khdng ho).
Thém 3ml H,0, 30% d€ phd hdy chdt hitu co.
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Dun dung dich trén bé&p cdch thiy 1 - 2 phit cho dén ldc dung dich trd nén
khéng mau.

D€ tranh sy bay hoi cta bo, thém 2 giot NaOH 2N va bay hoi dén khé.

D€ loai trix anh hudng Fe**, NO; thém 1ml dung dich canxi hipophotphit va
9ml dung dich quinalizarin

Lic déu va d€ yen 2 gid, sau d6 tifn hanh do mau.

Dung dich so sdnh la 1ml nudc cdt vA 9ml dung dich quinalizarin. X4y dyng
dé thi chufn vé6i ham lugng bo tit 0,6 — 10mg.

— Tinh két qud. Ham lugng bo tinh theo cong thic sau :
a.V,.1000 a.V,

X = 3V, 1000 = av,

X : ham lugng bo (mg/kg).
a : 88 lugng bo tim theo dé thj (ug).
V,: th€ tich ban dfu (ml). ,
V, : th€ tich 14y d€ phan tich (ml).
n : khéi lugng miu (g).
— Hoéa chdt :

Quinalizarin. Dung dich géc : 0,150g hda tan trong 10ml H,S80, (d = 1,84) va
bio quin trong lo thiy tinh mau. Dung dich phan tich : Ldy 10ml dung dich g6c
pha dén 1 lit bing H,50, daec.

Cacmin 0,005% : 50mg cacmin hda tan trong 1 lit H,SO, dac.

Dung dich tiéu chufin bo : 2,8578g H,BO, hda tan trong 1 lit nudc c4t. Dung
dich thu dugc ¢6 néng do 500ug/ml.

Dung dijch chufn A (néng d¢ bo 10mg/ml) : 5ml dung dich g6c pha lo&ng bing
nudc dén 250ml.

Dung dich chufn B (nfng 46 bo 5ug/ml) : 1y 50ml dung dich A pha lo&ing
biang nudc dén 100ml.

Dung dich chufin C (néng d6 bo lug/lml) : 10ml dung dich A pha lo&ng bing
nudc dén 100ml.

CAin néng d6 bo trong lml trong khodng t¥ 0,5 - 10ug dudc chufn bj tit dung

dich g6c hay mot trong nhitng dung dich trén (A, B, C). N&éu cén thiét néng do
nhé hon thi pha lodng thém.

Dung dich hipophotphit : 10g mudi canxi hipophotphit (c6 th€ Na, K, NH,) hoa
tan trong 5m] HCl dac va dinh muc t6i vach bing axit.

H,80, 0,5N : Ldy 14ml H,SO, (d = 1,84) pha loang bang nu6c t6i 1 lit.

¢) Xéc dinh molipden trong thuc vat. Molipden cd vai trd r&t 16n trong sy déng
héa nito phAn ti cla thyc vat - c8 dinh N,, khi nitrat, t6ng hop axit ascobic.
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Cay c6 th€ chia tit 0,1ppm d&n 300 ppm Mo (trung binh 0,1 - 20ppm), 14
thudng chda nhifu Mo hon than. CAy c6 kha nang bi déc khi ham hugng Mo trong
cdy > 15ppm.

X4c¢ dinh ham lugng molipden trong cAy d€ diéu khi€n diéu kién dinh dudng Mo
d6i voi cdy tréng. Molipden cd th€ dudc dinh lugng bdng phuong phip quang phé

h4p thu nguyén ti hay so mau. Sau dAy trinh bay ghuong phdp so mau xdc dinh
molipden trong thuc vit.

- Nguyén Ii phuong phdp : Phuong phép kalithioxianat xdc dinh molipden dya
vao kha nidng cta molipden (hda trji 5) tdc dung v4i KCNS tao thanh phidc mau da
cam, va phiic mau dugc chiét bing dung méi hitu co (butanol, rugu amilic, é&te,
clorofooc xiclohexan) va do cudng 46 mau. Cudng d& mau cda phde phu thude vao
49 axit, néng 46 ion CNS™. Rugu isoamilic 12 t6t nhdt d€ chiét phitc mau vi né hoéa
tan [t trong nudc vA mau cia phdn chiét r6 nhat.

- Trinh tu phén tich :

Can 10 - 50g ch4t kh6 (phu thudc vao ham lugng Mo) tro héa khé trong 1o
nung, v6i nhiét do tang dén va khong cao hon 550°C.

Sau khi tro hda xong, hda tan tro bing HCl, nuée, dun s6i va loc vao cée thach
anh,

Né&u trén gify loc con nhiéu phén cin mau den th] lai tro hda ti€p, va hoa tan
bang HCI (ti 18 1 : 1).
Loc va thu dich loc vao c¢6c thach anh.

Chuyén mot phdn nh4t dinh djch loc cho vao bat thach anh nung c¢4n than dé
loai tri v&t ché&t hitu co.

Phén can trong bat thach anh hoa tan bing ting phdn nhd nuéc va gan phén
hoa tan vio binh dinh mdc 50m} (lugng nudc t6n khéng hon 10 - 12ml) trung
hda bang kiém.

Thém vao binh 14n lugt 25ml NaCl 20%, 7ml HCl (d = 1,16), 5ml H,SO,
(d = 1,40), 1ml dung dich thiouré 1% va lml dung dich amonithioxianat 50% (t8t
nhét 12 KCNS 64%). Sau mébi 1&n thém 1 thufc thd phai l4c déu. Thém nuéc cdt
dén vach va lic déu. Phic molipdenthioxianat ¢6 mau vang da cam.

Sau 20 phut dung dich cd th€ so mau véi thang mau tiéu chuén trén mdy so
mau quang dién. Mau 8n dinh khoang 4 - 5 gid.

N&u nhu mau cta dung dich phan tich nh&n dudc nhat thi chuy&n toan bé lén
phéu chiét, them 5ml rugu isoamilic, 1l4c 1 phit. D& cho phé&u chiét phén l6p, thu
dich mau rugu isoamilic. Thém vao ph&u chigt 2ml rugu isoamilic va lai chiét.
Thu dich mau. ‘

So mau dich chiét rugu véi thang mau tidu chuln.

Déng thoi chufn bi dung dich méu chda ti 0,1 d&n 5ug molipden trong binh 50ml,
lan lugt thém cdc thudc thi nhu khi phan tich méu.

- Tinh két qud. Ham luong Mo duge tinh theo cong thic sau :
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av_.1000  aV,

=~ nV,.1000 ~ nV,

X

X : ham lugng cta Mo (mg/kg - ppm).

a : ham lugng nguyén t6 tim trén d6 thi («g).
V,: thé tich dung dich ban ddu (ml).

V, : thé tich dung dich ldy phan tich.

n : khéi lugng méu (g).
— Héa chét :
HC1 20%.
Kali thioxianat 10% hay amonit hioxianat.
NaCl 20%.
HCIl (@ = 1,16).
Thiouré 1%.

Rugu isoamilic hay butanol.

+ Dung djch chudn géc : Can 2,0424g amoni molipdat, hda tan trong 1 lit nuéc

" (1ml chda lug Mo). Td dung dich nay chuidn bi dung dich d€ c4u tac thang mau
tisu chuin chda 0,01 gm/ml.

d) Xdc dinh kém trong thuyc vat. K&8m trong thyc vAt nhu mot hop phan kim loai
cia nhiéu men, ma quan trong nh&t 1A men xdc tdc cho phan ing téng hgp ARN,
tdng hop protein. Thi€u kém thi téng hgp protein bj dnh hudng. Kém cdn ting su
hinh thanh auxin.

Ham lugng Zn, trong thyc vaAt thay d8i tit 1 ppm cho d&n miic cao nh4t la 10.000ppm
(trung binh 1a tid 20 — 100ppm). Phén cAy non thudng chda Zn nhiéu hon phén gia,
trong 14 nhiéu hon trong than. Phan tich thyc vAt néu néng 46 Zn < 15ppm thi cay

. thidu kém.

Ngudi ta thudng sd dung phuong phdp so mau d€ dinh lugng Zn (c6 d6 nhay
cao). D€ xdc dinh kém cd thé st dyng dithizon, 8-oxiquinolin...

- Nguyén li phuong phép trdc quang dithizon : Ion kém tao véi thuée thd hiu
co mot phdc mau cang cua it tan trong nuéc nhung dé& tan va tan nhiéu trong dung
modi hitu co (tetrachlorva cacbon, clorofooc), nén ngudi ta xdc dinh kém bing phuong
phép trdc quang dithizon. Ké&m duge chiét hodn toan bing dithizon trong CCl,. Xic
dinh Zn v6i dithizon bi 4nh hudng bdi cdc ion cd mit trong dung dich phan tich
nhut Ni, Co, Cu, Cd, Pb, Fe vaA cdc nguyén t6 khac. Xianua hay thiosunfat dudc st
dung nhu chit che cdc cation 4nh hudng.

Kém dithizonat dugc tao thanh trong méi trudng gin trung tinh (pH = 5,0 - 5,5)
duge chiét bing CCl, ti€n hanh so mau hgp ch&t phdc sau khi da loai trit lugng
thita dithizon bing amoniac.
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~ Trinh tu phén tich :

Ly 10 - 20ml dung dich (sau khi tro héa) cho vao ph&u chiét. Ki€m tra pH
cia dung dich. N&u dung dich la axit thi trung hda bing NH,OH 10% (chi thi
metyl d6) d&n khi c6 mau vang. Tdc 12 da tao ra pH thich hop (pH = - 5,5).

Thém Sml dung djch dém axetat, lAc déu, tham 1ml dung dich natnthxosunfat
25% va lai l4c déu.

Sau dd diing buret cho vdo dung dich trong ph&u chigt 10ml dung dich dithizon
mdi pha trong CCl,. Day chat nit phéu chiét va xéc manh trong mét phat,

Sau khi cd sy phari tach trong phéu chigt chdt tdch cé mau duge tdch sang
phéu chiét qua khdéa phéu chiét.

Chiét bing dithizon lap lai cho dén khi dithizon khéng thay d8i mau cta nd.

Cho phdn chiét dugc trong phéu chiét tdc dung v6i 20m! dung dich amoniac
(1:200) d€ loai tri lugng thita dithizon (khi phan tich nhiéu d€ tang tinh sin xu&t
¢d th€ khéi loai trit dithizon). Dinh mdc téi vach mie (25 hay 50ml) bing CCI4,
14c déu vad so mau & bubc séng 530nm v6i kinh loc sdng mau xanh 13 cay.

Dang thai tién hanh v6i thang mau tieu chudn giéng nhu khi phan tich miu

- Tinh két qua. Ham lugng Zn duge tinh theo céng thic sau :
aV,.1000 aV,

X = 3V, .1000 = v,

: ham l!ugng kém (mg/kg chat kheo).
: ham lugng Zn duge tim th&y trén d6 thj (ug).
o: thé tich toan by (ml).
y ¢ thé tich l&y phan tich (ml).
n : khéi lugng miu (g).
- Héa chét :
Dung dich NH,OH 10%.
" Dung dich dém axetat (pH = 50) : 272g natri axetat CH,COONa.3H,0 hoa
tan trong nuéc cht 2 16n, them vao 58ml axit CH,COOH va dua th€ tich dén 1

lit. Dung dich dém phai tinh khiét (khong cd Zn), n€u cé phai chi&t bing dithizon
trong ph&u chi€t, cho d&n khi dithizon khong thay d8i mau.

< ® K

<

Natrithiosunfat 25%.

Dithizon (0,04%) : 40mg dithizon cho vao phé&u chi€t 250m), thém vao 100ml
CCl,, hoa tan dithizon blng cdch xdéc manh phéu chiét trong thdi gian 15 phit.
Thém 100ml dung dich NHOH (0,5ml NH,OH 25% trén 100ml), lic 2 phit.
Dithizon chuy&n vao 16p amoniac nhuém mau amoniac thanh mau vang da cam.
Téch bd l6p dung méi hitu ca CCl, va lai thém vao phéu chigt moét phén khae (B
- 10m)) CCy,, lai Yac nbn hop, 4& phan 18p va tach bd CCl,. Tiép tuc lam nhu
trén cho té6i khi dung dich khong bi&n sang mau xanh. Thém vao dung dich
amoniac chta dithizon 2,5ml H,80, (1:5) lac déu va 100mi CCl, lai l4c déu (dung
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dich c6 phan dng axit). DAy nit phéu chiét, 14c hén hop d€ chuyén hoan toan
dithizon sang tudng hitu co. Chuyén tuéng hitu co sang ph&u chiét sach khdc, rita
3 18n méi l1An 50ml nubdc cit. Sau d6 chia dithizon da lam sach trong lo thiy
tinh mau, bido quan ndi mat (dung dich gic).

Dung dich dithizon st dung dudc chufn bi bing cach 14y 1 th€ tich dung dich
gbc tron vai 1 thé tich CCl, sach (dung dich bén trong 1 tufin).

Dung dich chufn kém : 0,100g k&m kim loai hda tan trong binh 1 lit v6i ting
{t mot nuée cdt 2 14n chita 10ml HCl 20%. Hoa tan hé&t dua thé€ tich dé&n vach.
Dung dich nay chda 100ug Zn/lml (dung dich g6c). Dung dich d€ cfu tao thang
mau tiéu chufn duge chufn bi bing cdch pha loang dung dich g6c 100 1in
(1 ugZn/iml).

Chuong 4
XAC DINH CHAT LUONG SAN PHAM CAY TRONG

1. Xac dinh nito t6ng s6 trong thyc vat (phuong phap Kendan)

Xdc dinh nito téng s6 trong cAy d€ tinh sy mang di theo nang suft cta nguyén
t6 nay ti d4t va phaAn cing nhu d€ danh gid chdt lugng sdn phdm vA cAn bdng cla
N. Hop chit chia nito bao gém protein va ch#t khong phai protein. Hgp ch&t khéng
phai protein thudng chi€m it hon, 10% so vdi t8ng s6, it & trong hat. Bist nito tng
86 c6 th€ chuyén thanh ham lugng "protein thé" bing cAch nhan v6i 6,25.

~ Nguyén li phuong phép : Nguyén lidu thuc vat dugc tro hda trong binh Kendan
bang axit H,S80, dac va cd mat chdt xic tée, k& qua nito chuyén toan by thanh
dang (NH,),80,. C4t amoniac bing phén dng v6i NaOH 40% va hép thu né (NH,)
bang H,BO, hay H,S80, cd néng d¢ tieu chuén.

- Trinh tu phén tich :
Tro héa

Can 0,2g miu g6i gon trong miéng gidy loc khong tro d€ cho gon vao binh
Kendan (d€ mdu khéi dinh vao ¢8 binh).

Théem lg hdn hgp mudi (xvc tédc).
Thém 5m! H,SO, déc.

D6t miu (tro héa), didu chinh nhiét d€ cho dung dich trong binh khéng trao
lén c8, thanh binh. D6t cho dén dung dich trong binh trAng trong.

DE ngudi binh, theém 100ml nudc cdt 1Ac déu. Sau khi ngudi chuyén toan bo
sang binh dung tich 500ml d€ cit.

260



Cat amoniac (trén Macrokendan, hinh 37)

Ldy 20ml dung dich H,BO, c6 hén hop chi thi
dé€ hd4p thu NH,. D4u mit 6ng sinh han (6ng din
NH,) phai ngdp trong dung djch H,BO,.

Thém 25ml NaOH 10N (40%) d4 giai phong NH,
tir (NH,),S0,.

1
Cdt cho dén khi thé tich duge bay hoi gin 3 thi

ké&t thic. Thit phan dng dung dich chay ra véi thude
thit Nestle d€ biét qua trinh cdt da két thdc hay
chua.

Chudn d¢ @ Xdc dinh nito trong binh hdp thu
bang cach chudn d9 véi axit H,80, tidu chuén 0,05N.
Dung dich chuyén t% mau xanh l4 cfy sang mau
héng tim.

-~ Tinh két qud : Ham lugng nite dugce tinh bing
% nhu sau : ,

a.N.0,014
— X
n

N (%) = 100

a : 88 ml H,80, c6 nbng d¢ N tieu tdn khi
chuén do

N : néng db cua axit H,S0, (0,05 hay 0,02N)

n : khéi lugng méu

100 : tinh ra phén tram

0,014 : hé s8 chuy&n tit mgdl thanh gam nito.

Hinh 37 —~ C& amoniac

Td ham lugng nito téng s6 c6 chuyén thanh "protein thé” bing cach nhan véi

hé s6 6,25

— Héa chdt :

Axit H,BO, 4% c6 hén hop chl thi (bromocresol xanh va metyl dé).

0,099g bromeresol xanh va 0,066g metyl dé trong 100ml rugu etilic.

Hén hop mudi : 100g K,S80, + 10g CuSO, va 1g Se.

NaOH 40%.
H,S0, dsc (d = 1,84).
H,S0, hay HCI ¢é néng d8 0,05N hay 0,02N.

2. Xéc dinh nito protein trong thyc vit

Phéin 16n nito cia thuc vAt 1A nito protein. Ham lhwgng nito protein danh gid chit
Iugng sadn phim va né thay déi phu thudc vao nhiéu nhan t8 nhu déc di€m sinh hoc
cdy, diéu kién khi hau, d4t, ch&€ d6 phin bén nhdt 13 phan nits. Ham lugng protein

gao dugc coi 1a mot tieu chufn gao xuft khfu.
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Nguyén Ui phuong phdp : Nguyén tdc xéc dinh nitg protein dya trén co sd téch
va két tia nite protein, phdn nits khong phai protein hda tan trong dung dich dugc
rda bing nuéc hay dung dich loing dung k&t tia. Phfn nito protein két tta duoe
ria, sy kh6é va d6t nhu khi phan tich nito téng s6.

K&t tia protein tit dung dijch bing : chi axetat (CH,COO),Pb ; déng sunfat :
CuS0,.5H,0 ; natri sunphosalisilic ; axit tricloaxetic va axit photphovolphramic
a) Xdc dinh nito protein theo Barnstein

- Can 0,3 - 0,5gam méiu thuc vt d4 nghién nhé cho vao ¢bc dung tich 150ml
cho ti€p vao dd 50ml nudc, tron déu bing dda thiy tinh (d€ trong cdec cho t6i khi
cu6i phan tich).

Dun efc chia nguyén lieu d&n khi sbi.

Nguyén lieu gidu tinh b6t (lia gao, khoai tay, ngé...) thl dun trén binh cich thuy.
Khi cfc ngudi, vira khufly vita cho cén th&n vao c6c 12,5 ml dung dich CuSO,.
Sau dd thém vao 12,5ml dung dich kiém. Protein s& dugc k&t tua nhanh.

D€ yén 1 gid, loc qua gify loc nhanh.

Rua k&t tda trén gidy loc, c6c, dia nhifu l4n. Rba két tua cd thé rdt khé khi
nguyén lidu gidu tinh bdt, vl vay cé thé€ loc qua phéu Busner, binh Bunzen va bom
hit chan kh6éng. Qué trinh ria k&t tva két thdc khi dich rita khéng ¢ phan dng
v6i BaCl, hay kali feroxianua K ,Fe(CN),. Nghia 12 ria cho hét phidn dng véi Cu?,
déng thdi nitc hda tan vdng mit trén gidy loc.

K&t tia sach sy kho 6 50 - 60°C trong 1 gid, sdy d& cho gifly loc tach khoi phéu.
Gdi két tha protein cho vao binh Kendan. '

Thém vao 10 - 20ml H,SO, dic, néu luong axit chua ngap méu thi c6 thé them
5 - 7ml H,80, dac.

Thém hdn hgp chdt xic tac (0,5 - 1,0g).

Tro héa méu trén bép dién cho t6i khi dung dich trong binh Kendan tréng (phu
thude nguyén lidu cay cd th€ 3 ~ 8 gis).

b) Xdc dinh nito protein vdi axit trichloaxetic

Can khodng 3 - 5g nguyén liéu tuoi, hay 0,3 — 0,5g nguyén lidu khé cho vao cfc 150ml

Thém 25ml nuéc cit, tron déu bang dda thiy tinh cd ddu bit bAng cao su.

Dun s6i vA khi dang ndng thém vao Sml axit tricloaxetic 50%.

Nguyén lidu gidu tinh bot thl dun trén b&p cdch thiy 40 - 50°C trong 10 phiit.

DE k&t tua yén trong 0,5 — 1 gio va sau dd loc qua gify loc nhanh bing cach
gan loc.

Riua két tia trén gify loc badng nhitng lugng nhd axit trichloaxetic 2%, d€n khi
dung dich rita khoang giAn 200ml.

Sdy kho két tia & nhiét d6 50 - 60°C, d€ gifly loc tich khéi phéu.
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Gdi gon két ttia vA cho cfn than vao binh Kendan, thém vao dd 10 -~ 15ml
H,80, dic.

Them hén hgp chdt xtc tac (0,5 — 1g).

Tro hda mAu trén bé& dién cho t6i khi dung dich trong binh cd mau tring (xem
phén phan tich nito téng s6 trong cay).

Tinh két quad :

.N .0,014.100
Ny = 2:N-0014.100

a : 86 ml axit chufin cd néng 46 N tidu t8n khi chudn.
0,014 : he s8 chuyé&n thanh gam.

n : khéi ltgng méu &y phan tich.

100 : tinh ra %.

— H¢ 86 chuyén nito thanh protein : Ham luong nito trong protein thuc vat phu
thudc vaoc thanh phdn amino — axit (cang l6n trong protein nhiéu cdac axit amin la
diamincacboxilic axit). Haim lugng t8ng sé cia nito trong protein duge thay d8i trong
khoadng td 15 - 19% (trung binh la 16%). Khi tinh protein bdng % thl nhan véi he
s6 6,25 (100 : 16 = 6,25). Khi tinh protein trong co quan sinh dudng cua laa mi,
béng, lia, d4u tuong thi he 86 d6 1a 5,70 ; 5,30 ; 5,95 vA 5,71 va & lac la 5,46,

- Tinh nito phi protein : Nito phi protein ¢d thé ti¢én hanh bing hai cich : bing
cach tinh va cach phan tich tryc ti€p. Nito phi protein 14 hiéu 88 gita nito protein
va nito tdng 6. Khi phan tich ti€n hanh xdc dinh tryc ti&p dich chiét d& tdch protein
{theo phuong phap Barnstein), phuong phd&p Bectran hay phuong phdp Pleskop.

Khi phaAn tich nito phi protein trong dich chi&t biAng nuéc thi 46 chinh xdc nhé
(cd th€ cd ca dang NH, va NO;)

~ Chon Rkhéi luong méu dé phan tich . Xdc dinh pito protein cé th& tit méu tudi,
kh6 khéng khi v2 khd tuyét déi. Phan tich hat thi can 0,2 ~ 0,3g, cdn co quan sinh
dudng & trang thai kho khong khi thi can 0,5g.

Khi phan tich cd, ré, 14, than J trang thdi tuoi thl truéc tién nghién nhé, ldy
kh8i lugng & — 7g.

Khi cAn mAu khd tén nhd, mAu tuci dinh, cd th€ can trube gidy loc lam bao
bi, sau d6 cAn bl vA mAu. Hiéu s8 giita 2 18n cAn chinh 12 kh6i lugng miu.

Phan tich miu tuoi, hay khé kbong kh{ cin phai cAn d€ xdc dinh d6 £m(3 - 5g).

— Héa chét :
CuS0,.5H,0 : 60g mudi hoa tan trong 1 Mt nuéc cdt dua thé tich de&n 1 lit.
NaOH 12,5gam ki€m hoa tan trong 1 lit nuéc cAt.

K,Fe (CN)q : Can 2 gam muédi hoa tan bdng nudc cat vd dua th& tich dén
100 ml.

Dung dich CCl;COOH 50% va 2%.
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Hén hop ché&t xdc tAc (xem bai phan tich nito t8ng e6).
H,BO, 4% (xem bai phan tich nito t8ng s6).

Chi thi mau (xem bai phan tich nito téng s6).

H,S0, dac.

3. Xac djnh tinh b6t biing thiy phén axit

Tinh b6t 1a hgp ch&t cao phan ti, khong hoa tan trong nuéc, tao ra dung dich
keo dinh, kh4 ning dinh ké&t khdc nhau theo thanh phédn va s8 lugng hgp chdt. Hop
chdt nay 1a nguén nang lugng quan trong trong qud trinh trao d6i chat & cay, trong
dinh dudng cta ngudi va dOng vét, trong hang loat linh vuc cOng nghiép.

Trong hat, ci giau tinh bft (hat hoa thao 50 - 80%). Tinh bdt khéng phai la chit
hda hoc riéng biét ma trong thanh phdn c¢d chfit khodng (cht y&u photpho) va axit
béo. Ti kh&i tinh bot trung binh 1,5, phidn ting nhay cda tinh bot véi iot tao thanh

mau xanh. Tinh bdt bao gém 2 polisaccarit khic nhau vé cfu tao va tinh chét :
amilozg va amilopectin.

Nguyén tdc xdc dinh tinh bot trudc hét phai thiy phAn (bAng axit hay bing men)
d&n cac glucozo. Dudng glucozd duge xéc dinh theo phuong phap Bectran, hay phuong
phdp phan cuc. Phuong phép Bectran d€ xdc dinh tinh bdt trong la, than vA ré nghia

la chdt tdch cd mang mau (sdc t6), cOn phuong phép phan cuc xac dinh glucozo
trong ch4t chi&t khéng mau.

~ Trinh tu phén tich :

Can lg nguyén lieu thyc vat cho vao binh khé 300ml.

Thém vao 150ml HCl 1%, liac déu, day bing nit ¢6 hé th8ng sinh han.
Thiy phan trong binh cdch thiy, trong thdi gian 3 gid.

Déng thdi dat trong binh céch thuy binh tam gidc khéng cd méu chda 150ml axit
HCl 1% d€ ki€m tra.

Sau 2 — 3 gid thiy phan d€ ki€m tra ldy 1 {t dich nghién ctu cho vao mit kinh
déng hd, nhé vao 1 giot i6t. Su thiy phin két thic n€u nhu khong ¢ mau xanh.

Théem 2 - 3 giot metyl dd vao binh ki€m tra (kh6ng ¢6 mdlu) trung hda tiy Buret
‘bing dung dich NaOH 20%, con binh th{ nghiém (cs miu) thi cing trung hda vai
s6 lugng tuong duong cia kiém nhung khéong cd chi thj. Lugng kiém khéng duge
thita vl trong moi trudng kidm dudng bi phan giai.

Két tia protein bding cdch thém vao binh 1ml (CH,CO0), Pb 10% va lic déu.

Thém 1 - 2 giot chi axetat theo thanh binh n&u thfy duc thl protein k&t tda chua
hét. Thém ti&p tung giot chi axetat.

Sau 0,5 — 1 gid d€ k&t tda hodn todn, thém vao binh dung dich Na,50, véi thé
tich gip 4 ldn thé tich chl axetat (2 - 4ml) d€ loai tri lugng chi thia.

D& dung dich vA k&t tda qua dém, loc qua gifly loc nhanh vao binh dinh mic
200ml, ria binh, két tia trén gify loc 4 - 5 ldn bAng nuée, dinh muic téi vach, lic
déu. Dung dich d€ xac dinh monosaccarit theo Bectran.
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- T6ch duong hda tan bdng nudée hay bdng rugu . Khi phan tich tinh bot cd
dudng hoa tan chia trong méu. Vi vy céin thiét xdc dinh dudng hda tan riéng trong
méu hay tru6c khi xdc dinh tink bot phai tdch dubng hda tan bing H,O hay rugu.

Can 5 - 10 gam méu thém vado 100 - 200ml (1/20) nuéc ndng, dun cdch thiy
80°C nia gid d€ tdch dudng hda tan. D& ngusi va loc.

Téch 14n thd hai véi thdi gian dun cAch thdy 15 phjit, loc.
Ph&n miu da rda sach dung d&€ xdic djnh tinh bot.
MAu thye vat gidu tinh bot (khoai tay, ngd, lia gao) thi tdch dudng hoa tan bAng

" ruou, vi dich chiét tdch bing nuéc rat khd loc. Tach mAu bing rudu ndng 90%, tach

2 14n lién ti€p (t1 16 miu : rugu = 1/8) Phén dung dich c6 th€ sit dyng xdc dinh
dutng theo Bectran :

- Tinh két qud :

b
2. 10)
a : lugng tOng 88 glucozo, % sau khi thiy phan.

b : ham lugng dudng hoa tan, % trudc thiy phan .

Tinh bot (%) = [(a + - b] . 0,9

(ﬁ) : hé s6 hieu chinh cho phan hiy fructozo.

0,9 : hé s8 chuyén thanh tinh bdt.
- Héa chdt :
HCl 1%.
Dung dich iét.
NaOH 10%.
Phenolphtalein.
Cac thudc thit dung d€ xac dinh glucozo theo Bectran.

4. Xac dinh tinh bt trong hat (theo Evecs)

Phuong phép phan cuc k& xdc dinh tinh b6t trong hat nhanh hon phuong phép
da trinh bay va dugc si dung ph6 bi&n trong thdi gian gfn ddy d4€ ddnh gid chit
lugng néng sén.

- Nguyén Ui phuong phép : Nguyén tAc phuong phép bao gém thiy phan tinh bot
bing axit y&u, xdc dinh gdc quay cia dich thdy phan trén phan cuc k&€ Su quay
riéng cta dich thiy phan [a]y tit hat cia cdc cAy tréng khdc nhau trung binh bing
181. D€ chinh x4c hon c4dn xéc dinh riéng cho cdc cdy tréng. Hat nghién nhd bing
cfi, rdy qua ray lmm. Cdm duge nghién cdn than va trdn ldn bot n&u xdc dinh tinh
bot ti€n hanh trong hat nguyén ven. Cdm cé thé€ bé khi x4c dinh tinh béot chi trong
noi nhd. '

- Trinh tu phén tich :

Can 2,5 gam bot cho qua phéu khé vdo binh dinh mdc 100 ml.
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Thém vao 25ml HC} 1% cho tat ci th&m u6t axit. Khong duge d€ bot dinh chit
vao thanh binh.

Lai théem 25 m] axit va dat 1én bé&p cdch thuy.

Thty phén 15 phit trén néi cach thuiy s6i va thudng xuyén ldc, ddu tién hén hgp
trong binh quianh dac do keo hda tinh bdt, sau d6 lodng ra.

DE ngusi binh dé€n nhiat 46 phong, thém vao dd 30 ml nubc cdt, lac déu.

Két tia protein trong dung dich bing 5 ml dung dich axit photphovolphramic, lic
déu dinh mdc blng axit HCl 1% d&n vach.

Loc dich thiy phan qua gify loc nhanh.
Xdc dinh gdc quay trén phan cuc ké&.

- Tinh két qud : Tinh ham lugng tinh bot (%) theo céng thic sau :
a . 03468 . V . 100

K= 181 .1.n
K : ham luong tinh bot (%)
a : géc quay dude doc trén phan ctl_xc k& (d9)
0,3468 : hé s6 chuyén thanh d6 cia thang tron
\Y : th€ tich cia dich thiy phan (ml)
181 : y&u t6 déi véi tinh bot tuang dng véi [a]p
1 : d6 dai cha Bng (dm)
-n : khéi lugng méiu (g)
- Hba chéi :
HCl 1%.

Dung dich photphovolphramic axit 5%.

5. Xéc dinh mono, disaccarit va tdng s6 hidratcacbon hoda tan trong cing
nmét maiu theo Bectran

Mono, disaccarit va cdc hidratcacbon hda tan khac 12 nhing hgp chdt don gian
cia hidratcacbon. Ching ¢6 ¥ nghla 16n d6i v6i thyc vat vd dong vat nhu nguyén
litu chiéa nang lugng co ban cho t€ bao va moé hoat dong. Xdc dinh hgp chét
hidratcacbon cd th& bing phuong phdp hda hge, quang hoc, sinh hoc va séc ki.

- Nguyén Ui phuong phdp Bectran. Phuong phdp nay dua trén co s4 1a monosaccarit
(glucozo, fructozo) chita nhdm andehyt va xeton khi dung dich feling. Dich feling la
hén hop dung dijch kiém mu6i Seinhet va CuSO,. Déng thdi dudng bi oxi hda téi
axit va Cu?’ bj khit dén Cu*. Khi tao thanh polisaccarit thi phAn tit monosaccarit
m4t nhém CHO va CO vi vay khong cé kha nang khit va chi sau khi thiy phan tao
thanh dudng don mdi c6 kha ndng khi dung dich feling.

C,Hx,0y, + Hy0 = CH\,04 + C;H,,04
glucozo fructozo
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C¢H;,04 + Dung dich feling = axit gluconic + muéi seinhet + Cu,0 |
Xac dinh két tia Cu,O bing phuong phdp thé€ tich, truéc tién hda tan k&t tia
bang H,SO, va mubi Fe (hda tri 8). Cu,0 + F432(SO423 + H S0, = 2CuSO, + 2FeSO, +
+ H,0. Khi hoa tan thi Cu* — Cu?* va Fe** — Fe'. Sét hoa tri 2 tao thanh duge
chuéin 46 bang dung dich KMnO, ,
10FeSO, + 2KMnO, + 8H,80, = 5Fe,(SO,), + 2MnSO, + K,S0, + 8H,0

Theo lugng KMnO, tiéu t6n khi chudn do suy ra lugng Fe?* va lugng Fe?' tuong
duang véi lugng két tia Cu,O, nghia 12 lugng két tia Cu,O cang 16n thl luong dudng

“khu cang nhiéu.

- Trinh tu phén tich :

Can 1g miu cho vao cée 150 - 200ml.

Thém 125ml nudc cit va dat 1én bép cdch thiy d& dun néng truéc dén 90°C.
Téch hidratcacbon trong thai gian 30 phit & 80°C.

D€ ngudi va thém 0,5 m] dung dich Pb axetat 4% d€ ké&t tha protein (thém tir
tit ting giot va ldc déu binh).

Loc vao binh dinh mdc 200 ml va ria ké&t tia t'ren gify loc.

Lugng thita chl axetat dugc két tia bing dung dich Na,SO, v6i lugng gdp 3 ldn
lugng (CH,COO),Pb.

D& qua dém cho két tia PbSO, l&ng xubng. K&t tda da hoan todn khi thém 1 - 2 giot
Na,SO, vao dich trong khong cdn vdn duc.

Sau khi két tla xong Pb2+, thém nuéc t6i vach va loc (dung dich loc I). Trong
dung dich loc I x4c dinh nito protein téng 88 saccarit v4 monosacecarit.

L4y 50 ml dich loc I cho vao binh dinh mdc, thém vao 5 ml HCl dic, dat trén
bé&p cich thiy di dun truée dén 80°C. Thiy phAn disaccarit tién hanh & nhiét d6 68 - 70°C

trong thdi gian 5 phit. D€ nguéi va trung hda theo chl thi mau phenolphtalein bing

xoda dén khi xuft hién mau héng. Dinh mdc d&n vach lac déu (dich loc II), d4ay niit
binh, d€ qua 1 - 2 gid (C6 thé qua dém) .

Trong binh tam gidc ch#a 20 ml dung dich CuSO, va 20 ml dung dich seinhet thém
vao d6 20 ml dung dich xdc dinh dudng, lic déu va dat trén b&p dién d€ s6i 3 phit.

Loc dung dich & trang thai dang ndng vac binh Bunzen cd bom hat chan khéng.
Ria két tia trén phéu loc 7 - 8 ln bing H,0 c4t néng, khong d€ két tua tiép

. xtGc v6i khéng khi.

Chuy&n két tia vao binh sach (ké&t tda cfin phd 1 - 2 mm 16p nubc) hoa tan két
tia bing dung dich phén sit (Fe**) (khodng 15 - 20ml), sau khi ké&t tia hda tan
hoan toan rita bing moét {t nuéc cdt ndng.

Dung dich trong binh chufn ¢4 bing KMnO, 0,02 - 0,05N dén mau héng nhat.

- Tinh két qud. Phan dng hoa tan Cu,0 va phan dng chudn do Fe?' bing KMnO,
da cho thfy ring 5 Cu tuong dng 1 KMnO, vi vay :

I ml KMnO, 0,1 N tuong duong véi 635,7 mgCu
aml KMnO, 0,IN tuong duong v6i x mg Cu
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a. NKMnO‘ .635,7
0,1

Theo bang Bectran (xem phu luc bang 9) tim x mg Cu tuong duong A mg glucoza.
Ham lugng hidratcacbon (%) dugc tinh theo cong thic sau : -

_ A .p.100
G~ n. 1000

n : khéi lugng chdt kho khong khi (g).
A : lugng glucozo theo bang (mg).

Tt d6 o : X =

C

p :.hé& s6 pha loang.

- Héa chdt :
(CH,CO0),Pb 4%.
Na,50, 10%.
HCl dac (1,12).
Dung dich phenolphtalein 1%.
Xoda Na,C0,.10H,0
Dung dich CuSO, 4%

Dung djch kiém muéi seinhet (C,H,O,KNa.4H,0). Can 200g muéi cho vao binh
11, hda tan bing nuéc, thém vao dé 150g KOH hay NaOH dua thé€ tich d&n vach,
ldc déu, loc.

Dung dich phén sét amoni duqlc axit hda. Can 8lg (NH,),S0,.Fe,(50,);4H,0
cho vao binh dinh muc 1 lt, hda tan bang nuéc (300-500ml), rét cfn than vio
dc 108,7ml H2304 déic (d = 1,84) dinh mdc t6i vach va lac déu. CS th€ dung 50g
Fe,(SO,),nH,0 thay thé.

Dung dich KMnO, 0,02N.
Chugén bi phéu Busner, binh Bunzen
Dudng disaccarit duge xdc dinh sau 5 phut thiy phan tinh theo céng thic :
A= (B-0C).095
A : dudng disaccarit (%)'; B : téng saccarozo (%)

C : monosaccarit (%) ; hé s6 0,95 chl ra ring khi thiy phan mét phaAn t¥ saccarozo
duge tao thanh 0,95 phan ti glucozo.

Xdc dinh saccarozo bang phén cuc k€
- Trinh tu phén tich :

Can 25g nguyén liéu d& nghién nhd cho vao binh cao c6 200ml], dung nuéc
chuyén ddn va cufi cing dua dén thé€ tich 150ml.

Dat binh trén b&p cdch thiy & 80°C dun 30 phiit, lic thuding xuyén d& chiét dudng.
DE npudi va thém vao binh vai giot ate.
Thém nuéc cft gn d&n vach va ti€p tuc chi&t dudng thém 15 phit.
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D& ngudi va thém 7ml dung dich chl axetat 10% d€ ké&t tda: protein, lic déu
d€ yén 0,5 - 1 gis.

Dinh mdec t6i vach, 14c déu, loc vido binh kh6 qua gidy loc day, phdn déu duc
bé di.

Rdét dung dich loc vdo 8ng phAn cuc k& sau d6 theo thang 5 a6 doc k&t qua.
Chi s6 trung binh dugc st dung d€ tinh.

- Tinh két qud trén phon cyc k€ :

a.p.0,75.0,9925. 100
n

saccarozd (%) =

a : 86 bAng d6 theo thang.

0,75 : Iugng saccarozd tuong duong véi 1° cia thang dung cu (g).

0,9925 : hiéu chinh thé& tfch néu nhu ti&n banh trong binh dinh mdc ma khéng phai
trong binh Schift.

n : khéi lugng miu.

P : 56 pha loang (200/100).

6. Xac djnh d¢ axit tdng s6 cia ran qua
Ham lugng axit hitu ¢o luén ludbn cd trong rau qui tugi, cd y nghia quan trong
khi st dung ching ngay hay khi bio quan, ché& bié&n.

~ Nguyén ki phuong phép : Axit hitu co duge tdch ti nguyén litu da nghién nhd
bang cich dun 30 phit méu v8i nubc cit trén b&p cdch thuy 80°C. Sau dd chuén
dich chiét bang dung dich kidm 0,1N sé xdc dinh dugc lugng téng s6 cia dé axit.

~ Trinh ty phén tich : Can 25g mlu tuoi cho vao c6i nghién nhd, tréon déu.

Dung nuéc cit chuyén mlu va trdang cbi cho hén hop vao binh dinh mic 200 ml

Dua th€ tich dich 16ng trong binh d&n 150 ml dgt binh vao néi cdch thuy &
nhiét 46 80°C va dun 5 phut,

D€ nguéi hdn hgp trong binh, dinh mde bdng nuée cAt dén vach, lic déu.

. Loc qua gidy loc trung binh

L4y 50 ml dung dich loc cho vao c6c hay binh tam gisc 250ml.

Chuéin 46 bing NaOH hay KOH 0,IN

B4i vi dich lgo¢ thudng cd mau, nén khi chufn 46 khong ding chdt chi thi va
di€m cufi cia phép chufn do duge xdc dinh nhu sau : Ngudi ta nhd mot giot
nudc cdt vao gify quy xanh va sau dd, nhd 1 giot dung dich tit binh da chudn
d0. N&u nhu gifly quy khong chuyén sang mau dé thl su chufln df coi nhu d3 két

thiic. Thye t€ sy chudn d9 coi nhu két thic khi khéng ¢d su¢ khdc nhau ré vé
mau cia hai gipt nuéc va dung dich thi nghiém.

- Tinh két qud : Nhan s6 kidm tiéu t6n khi chuén véi hiéu chinh d6 chufn kiém
va véi hé s6 0,0067 s& tim duge ham luong axit hda tan trong méu 14y phan tich.

DE bi8u dién d8 chua ra % cfin thist két qua trén nhAn véi 20 (8¢ chuyén tit 50 ml
dich loc tuong duong 5g méu thanh 1000 ml tudng duong 100g méiu).
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7. Xac djnh md téng so

Ma va lipit (chdt gi6ng md) chda trong cAy thuc hién hang loat cdic chde nang
quan trong. Lip mang trén b8 m#t t& bao clu tao tit md va lipoproteit. Cay tréng
khac nhau thi ¢6 ham ldgng md cing khdc nhau. Ham lugng md3 trong hat cta cay
ngi c6c thdp 2 - 3%, cAy c6 ddu chda md nhiéu nhét : dau tuong 20 - 30%, huéng
duong 30 - 50%. M& thuc vat 1& sdn ph&m cd gid tri cho dinh dudng cia ngudi va
dong vat. Théng thudng md tng s6 duge xdc dinh bing phuong phip chiét trong
dung cu Soxlet.

~ Nguyén L phuong phép . Phuong phdp
< xdc dinh dua trén co s m& trong nguyén liéu
thue vat dude chiét bing dung méi hitu co (&te).
” Tinh su chénh léch trong lugng miu trudc va
Sinh han sau khi chiét m3d chinh 14 ham lugng md trong
1 4 nguyén liéu. Nguyén liéu cln nghién nhé.
- Trinh ty phén tich :

Can 10g méu (c6 lugng md ngheo - trung
! § binh) hay- 1 - 3g miu (giau ma) d€ x4c dinh
1 pranchigt | MO Pbng thdi 14y mot luong miu dé€ xic dinh

“W{ do dm ciia nguyén ligu.
Gdi nguyén lieu thanh gdi hinh tru bing

bi gify loc.

Sdy b6 phan binh chida cia Soxlet dén khéi
lugng khdng d6i, cAn trén can phan tich (ghi

Phan chiét

khéi luong binh).

D8 mot lugng éte bing 2/3 - 3/4 thé tich
binh chda. '

Lap phdn chiét dung géi mau phan tich va
6ng sinh han vao binh chda ¢d éte. DS 1a cac
phan cia dung cu chi&t m3 Soxlet (hinh 38.).

Dat Soxlet vao ndi cdch thuiy.

Chiét ma trong diéu kién dun céch thay, giv
4 muc nhiét 46 tit 40 - 50°C. Khi s6i hdi éte
bdc 1én gap lanh thanh nudec 1am nglp gdi méu
tich md roi xudng binh chi@a. Qua trinh d6 x4y ra lién tuc d€ tdch m& trong méiu.

Hinh 38 — Dyng cu chi€t md Soxlet

Chiét md trong thdi gian 4 - 6 gid v6i nguyén lidu chia {t md vA 5 - 8 gy véi
nguyén liéu giau ma.

Khi chiét k&t thie, thdo binh chda &te vh md hda tan khdi phéin chiét va 6ng
sinh han.

Lap vao binh chia (cé &te va md hda tan) 6ng sinh han d€ cdt éte dun cich thuy
& nhiét d6 50 - 60°C.

Khi c4t hét éte, sfy binh chia & nhigt d6 70°C dén kh6i lugng khéng d8i (cAn va
ghi kh6i luong).
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- Tinh két qud. Ham lugng md tinh theo cong thic sau :

a . 100
X = 2100 -3
x : ham lugng md thé trong méu (%).
a : khéi luong ma (g).
n : khé6i lugng miu.
y : ham lugng nuéc trong miu (%).
a) Xdc dinh mo theo kRhéi luong con lgi sau khi chiét

Phuong phap nay dugc sit dung rdng rdi khi phan tich nhiéu, ¢6 d6 chinh xsic
dam bdo va ¢d tinh sdn xuft cao.

- Trink tu phén tich :

Can 1g mfu thuc vt nghidn nhd, géi thanh gdi, sdy & 105°C dén khéi lugng
khong déi (ghi khéi lugng).

Cho gdi vao binh 1dn, ¢ niit nham (cd thé cung mot lhic 10 - 12 gdi).

R6t éte hay benzin vao binh (ngadp mfu), ddy nut va ldc d€ chiét md, d€ vai gis,

rét bd éte da hda tan md. Rét thém phdn méi éte ngap miu, lic chiét md ti€p. Lam
nhu th& khodng 3 l4n v6i thdi gian 2 ngay dém.

Sau do cho gdi. vao dung cu Soxlet, chi&t thém 2 - 3 gid nhu phuong phédp da
md ta trén.

Sau khi chiét sfy géi & 100 - 105°C dén kh6i lugng khong d6i (2 ~ 3 gi®) va can
khéi luong méu (ghi ké&t qua).

- Tinh két qud. Lugng md thé dugc tinh theo hidu sé khsi lugng trude va sau
khi chi€t. Ham lugng % md tinh theo cong thic sau :

a.100
n

X : ham lugng md thé trong nguyén liéu phan tich (%).

a : khéi lugng md thé trong miu (g).

n : khéi lugng méu ldy phan tich.

b) - Xac dinh chi 86 axit. Hiu nhu trong md bao gid cing cé moét lugng nhé axit

tu do. Chi s6 axit 12 s8 lugng (mg) kiém cén thi&t dé€ trung hda axit tu do (g), gid
tri nay khdng 8n dinh, thudng giam khi hat chin va tang khi hat niy mim cing

nhu khi bdo quan lau ngay hat cly cd dfu. Md thuc vat chdya axit ty do 16n hon
md déng vAt.

X =

-~ Nguyén Ii phuong phdp. Dau thuc vgt hda tan trong hén hop rugu etilic va
éte 3 nhiét do phong, chufn d6 nhanh biAng dung dich KOH 0,1N véi chi thi mau
phenolphtalein, con md ¢6 mau thi theo chi thi thimolphtalein.

- Trinh ty phan tich :
Can trén can phaAn tich 1 - 5g miu cho vao binh 100 ml.
Thém vao 50 ml hén hgp trung tinh rugu etilic va 8te (1 : 2).

Lic nhe d€ hda tan ddu, néu nhu trong trudng hop ddu hda tan t6i thi dat trén
b&p cach thiy dun nhe va lic.
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DE ngudi dén nhitt do phdng, thém 5 giot phenolphtalein, edn khi dich ¢ mau
t8i khé quan sat chuyén mau thl thém vai giot thimolphtalein. '

Lac va chufn 46 nhanh bidng KOH 0,1N d&n mau héng (phenolphtalein) vA xanh
da trdi (thimolphtalein).

- Tinh két qud. Tinh chi s6 axit theo cong thic :

a. 5611 . 100
X =—7"1000

X : chl s8 axit

a : thé€ tich kiém t6n khi chugn (ml)
n : khéi lugng déu (g).

56,11 : duong lugng KOH.

Phén tram axit béo ty do bing chi s6 axit nhan véi 0,503 (0,503 12 hé s8 chuyén,
chi m8i quan hé kh6i lugng phan ti axit 8leic vé8i khéi lugng phan tt XKOH 56,11).

- Héa chét :

Hén hgp trung tinh 8te va rugu etilic : 2 th€ tich été hén hgp véi 1 thé tich
rugu etilic 95% l4c déu. Thém vao hén hgp vai giot chi thi trung hda bing NaOH
0,1N.

Dung dich phenolphtalein.

¢) Xdc dinh chi 36 xa phong. Chi s6 xa phdng chl ra bao nhiéu miligam KOH céin
thigt dé trung hoa axit ty do va axit lién két chda trong lg md. Chi s6 xa phong
tinh lugng t6ng sé cta axit ¢§ trong thanh phdn cia ddu, cing nhu gia tri trung
binh cia kh6i lugng phan td, cdc axit d6. Chi 86 nay thay déi trong khodng 160 - 270.

- Nguyén li phuong phép : Hda tan mdt lugng md nhit dinh bing dung dich

kiém tidd chufn du thiua & diéu kién dun cdch thiy. M@ bj thiy phan thanh glixerin
v axit béo. Sau d6 axit béo dude trung hdoa bing kiém. Phén kiém cdn lai khéng
lien ké&t vao phdn dng dudc chufin bdng HCl v6i chi thi phenolphtalein.

- Trinh tu phan tich :
Can 1 - 3gam dfu cho vao binh cdu 100 ml.

Thém 25 ml KOH 0,5N vao binh ¢ tit ! - 2g miu va 50 ml KOH 0,5N vao binh
c6 td 2 - 3 g miu.

D4y binh bAng 6ng sinh han, dun trén b&p cdch thiy, lic thudng xuyén d€ thu
nhén dich trong suft (thdi gian 0,5 - 1 gi¥).

M4au d8i ching : Ldy binh cfu nhu trén thém 2 ml nudc cit, 25 ml KOH va dat
trén bép cdch thiy. Khi trong nguyén lidu cd sdp vA nhua thi thém v6i th€ tich nhu
vAy mot trong cdc dung moi (toluen, dimetylbenzen) d€ nang cao nhiét do s6i va thoi
gian séi tang lén 2 gis. N&u trong nguyén lidu chia nhiéu chat khong phai xa phdng
thi khé thu nhan dugc dung dich trong.
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Chudn dung dich dang néng bdng HCl 0,5N v6i chli thi phenalphtalein hay
thymolphtalein (khi dich c¢d mau).

- Tinh két qud : K&t qua duge tinh theo céng thdc sau :

_ N,y —N, q)56,11
- n

X

X : chi 88 xa phdng hdéa (mg KOH).
N,: néng d6 cta KOH.
N,: néng d6 cua HCI

: th€ tich kiém rdt vao binh (ml).

q : th& tich axit duge xdc dinh theo hiéu s8 d6 chufn clia dung dich cta binh déi
chiing vA thi nghiém (ml).

n : khéi lugng miu.

56,11 : duong lugng KOH.

- Héa chdt. Dung dich rugu, kiém : Hoda tan 30g KOH trong thé tich nuéc it
nh&t (20 ml), sau d6 thém khoing lgam bari hidroxit d€ ké&t tia cacbonat, thém
rugu tinh khi&t dé&n thé€ tich 1 lit. D€ dung dich qua ngay. Trong trudng hgp xuit
hién két tua, loc va bao quéan trong lo thiy tinh mau téi.

Lam sach rugu khoi aldehit bing cdch thém m¢t s6 lugng nhé tinh thé KMnO,,
lic déu, d€ qua dém va cit rugu trén binh cdch thuy.

Dung ‘dich rugu + kiém khéng nén d€ lau.

d) Xbc dinh chi s6 i6t theo Ganyc. Chi 86 i6t chl 86 gam iot cd th& lién k&t v6i
100g ma hay ddu. Chl s6 idt trong ddu khéc nhau thay d8i tit 30 ~ 170. Xdc dinh chi
s6 nay lién quan véi kha nang axit khéng bdo hda lien k&t hai nguyén ti i6t theo ché
bi ddt cia lien két kép. Kha nang m& bj oxi héa tang véi viéc téng chi s6 iot.

- Nguyén li phuong phap. Ngudi ta bi&t réng i6t tit dung dich duge lién két theo
~vi trl dit caa lien ké&t kép trong axit béo khong bao hda. Tuy nhién i6t & nhiét do
thudng phan ung véi dfu v6 cung chdm, cdn khi dun thl sy lién két ciia né xay ra
khéng nhu nhau. Phan ¢ng nhanh hon véi mo la din xufit CII (theo phuong phap
Giubliu) va Brl (theo phuong phap Ganyc).

Phan dng véi axit oleic nhu sau :

CH,4(CH,),CH = CH(CH,),.COOH + Brl = CH,4 '(CHZ),, — CHBrCHI + (CH,); - COOH

Phén con lai cia Brl tdc dung v6i KI xay ra nhu sau :

Brl + KI = KBr + 1,

Lugng thita I, khong tham gia vao phdn dng duge xdc dinh bdng phép chuin do
v8i dung dich hiposunfitnatri ¢c6 néng 46 tidu chuédn.

- Trinh ty phén tich :

Ldy 0,2 - 1,0g ddu cho vdo 6ng nghiém nhd ddy phdng.

6ng nghiém dung ddu dugc cdp dat vdo ddy cla binh tam gisc khé sach (600 ml)
¢6 nit nham.

18- PPPTD 273



Rdt cdn than vao trong lugng ddu 10ml clorofooc.

Lic nguge 6ng nghiém hda tan ddu bing chuyén dong quay vbng

Néu nhu ddu khéng bj hoa tan va hén hgp duc. thl them mét phén méi clorofooc

Thém vao binh chinh xdc 25ml dung dijch Ganyc. ThA&m uét nit bing dung dich
KI d€ day chat binh trénh mét L,

LAc cin than hén hgp phan dng, dat trong t6i 1 gid & nhist 46 26 — 30°C hay
2 gid & nhiét d6 phdong. Déng thdi ti€n hanh xdc djinh ki€m tra hén hgp phan dng.

Trong binh ki€m tra chda 10ml clorofooc, 25 ml dung dich Ganyc, lic déu va cing
gl 3 noi téi.

Khi phan ing k&t thic thém vao binh d6i ching va binh thi nghiém 10 ml dung
dich KI 2%, thd&m uét nit bing dung dich ndy d&€ day chat.

Thém 50 ml nudc c4t va chufin lugng thita i6t bing dung dich hiposunfit 0,IN
dén mau vang.

Sau do thém 1 ml dung dich h8 tinh bdt 1%.
Lac déu, chudn ch4m dén khi mdt mau xanh.

Né&u clorofooc khéng tinh khiét, i6t chuyén vao dung dich cham, chudn d6 kéo dai,
két qua khong chinh xée.
- Tinh két qud :

(a-b).N.126,9.100
n

X =

X : chi s6 i6t (g).

a : th€ tich hiposunfit tiéu t6n khi chufn d6 miu (ml).
b : thé tich hiposunfit t6n khi chufn d6 ddi ching (ml).
N : néng db cta hiposunfit .

126,9 : khéi lugng nguyén ti cia i6t (g).

n : khéi lugng méu.

'~ Héa chét :

Dung dich Ganyc (Brl). hda tan 13g i6t trong 100 ml axit axetic bang, sau dé
thém 8,2g Br,. Br, khong dugc thira vi né lam ting phén d@ng th& Dinh mic dung
dich bing axetic bang dé&n vach. ’

Clorofooc (thudng bi b&n do nuéc, rugu, &te, axeton)

Dung dich hiposunfit : D9 chufin clia hiposunfit dugec xdc dinh theo KZCrZO7 da
ké&t tinh lai hai ld4n va sfy kh6 & 130°C.

Dung dich hé tinh bdt 1% pha trong dung dich NaCl bio hda.

8. Xac dinh vitamin
Vitamin 12 nhédm hop ch&t hitu co phan td thép, cd th€ chda hidratcacbon, rugu,

axit, vé thanh phén hda hoc ra&t da dang, ching rit cAn thist 46i vai doi s6ng con
ngudi va déng vat. Thifu vitamin trong thdc an cd thé gy ra mot s6 bénh lién quan
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dén trao d6i chdt (vitamin C), bai liét hé théng thdn kinh (vitamin B,). Trong cay
vitamin thuc hién vai trd chdt xidc tdc sink hoc, v 1a nguén dy trit tu nhién vé
vitamin cho con ngudi. Rau an 14 ]2 nguén cung cfp vitamin, carotin cho ngudi. C4m
va phoi hat cia cAy ho Lua 13 nguén gidu vitamin nhém B. '

Ham lugng vitamin trong ciy phu thufc rdt nhi€u nhan t8 : diéu kién gieo tréng,
dac trung ging, pha phdt trién... Sy tich ldy carotin lién quan chit ché viéc st dung

phan nito, con Bo, Zn va phan Mn tao didu kién tich ldy vitamin nhém B trong cay
tréng co hat.

Vitamin rf&t linh déng, bi phd hiy nhanh do oxi khéng khi, khi phan tich phai
dic biét chu y di€m nay.

Theo dac difm hda tan thl vitamin cd th€ duge chia ra hai nhém : Hda tan trong
nuéc (vitamin C, B, B, va PP), hoa tan trong ma (vitamin A, E). Ham lugng vitamin
trong néng san duge coi 1a chi tiéu chi ch4t lugng san ph&m, khi phan tich tién
hanh & trang thai miu tuoi.

- Chudn bi mdu dé phan tich. Loy mAu trung binh qua, cu, 14, rau ti ngoai déng
mang vé phong thi nghiém, mta sach va lau kh6 bing gidy loc.

MAu trung blnh thudng gém khoAng t¥ 10 - 20 miu, nghi€én nhé t4t c3a rat

khé khan, bdi vay trén déu va chia thanh phdn nhd. L4y moét s6 phdn d€ chuidn
bi phan tich.

D6i véi ci theo chiéu doc chia ra 6 — 8 phén, d€ phan tich td méi cd ldy 1 phén.
Can tinh ti 18 gita cac ph4n d€ 14y méiu cho dai dién.

Qua va hat nhé thi phai nghién, trén déu 14y mot phin d€ lam méu phan tich.

D&i v6i rau (méu 14) thi 18y 1/2 14 cia mét cAy, va 14y nhi€u phdn nhu vay dé&
1am méu phan tich,

Méu phan tich nghién nhdé bidng c8i sd hay bing chat déo cing, khéng sit dung
dung cu bang sit, déng, bdi vi Fe, Cu xic tdc phd hdy vitamin C.

Xac dink vitamin C. Vitamin C - axit ascobic (C;HgO() cd tinh khit manh. Trong
cAy rAt A& chuyé€n axit ascobic thanh dehidroascobic vA phan dng nguge lai,

Nguyén li phuang phap : Dich chiét bing nubc méu clly chia vitamin C (axit
ascobic), khit dung dich mau xanh (2, 6 - diclophenolindophenol) thanh hop chAit
khong mau. Phan dng nay la cd séd cia phuong phdp xdc dinh axit ascobic.

- Trinh tu phén tich :

Can 1 — 3 gam (14 xanh) va 5 - 10 gam (ctt) cho vao ofi si nghién nhd déng nhét.

Thém 20 ml dung dich HC} 1%, ti€p tuc nghién, trén trong thoi gian 10 phit.

Chuyén hén hop trong c6i sang binh dinh mde 100 ml (ding daéa thuy tinh).

Rita c6i si, chay, dda thiy tinh nhidu 14n bAng dung dich axit metaphotphoric
2%, nuéc rda thu vao binh 100 ml.

Lac d6u vh dinh mdc 161 vach bhng axit HPO, 2%.
D& yén binh 10 - 15 phiat d& tdach axit ascobic va protein.
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Loc qua gify loc nhanh vao binh hay céc.
LAy hai mdu, m8i méu 10 - 20 ml cho vao bat si nhé.

Chusn d6 dung dich trong bat si badng dung dich mau xanh
(2,6 — diclophenolindophenol) déu xuft hién mau héng rd khong mdit sau 1 phiat.

Hén hgp HCl va axit HPO, cing cé tinh khi lien quan dén mau xanh, vi viy
phai lam méu ki€m tra. D€ 1am mAu ki€m tra 14y 20 ml HCl 1% cho vao binh 100 ml,
thém dé&n vach bing axit HPO,, lc déu. Ldy 2 miu m8i mfu 10 - 20ml cho vao
bat sd chudn d¢ bang 2,6 diclophenolindophenol dén mau héng (ghi k&t qua).

Axit HCI tach tit m6 thyc vat axit ascobic va cing cé kha nang tich mét s§ men.
Axit HPO, sit dung d€ két tia protein, tang tinh bén ving cia axit ascobic trong
chit tdch.

- Tinh két qud : Ham lugng axit ascorbic duge tinh bing mg/100g chat tuci theo
cong thic sau :

V.x.0088.V .100
n, d
V : thé tich dung dich mau tiéu tn trong chufin d§ (ml) va x la d6 chufin cta no.
0,088 la mg duong lugng cta chit mau ;
V,: thé tich tdng s8 cia dich tach (ml) ;
d : thé€ tich phén chi&t ldy d€ chufn (ml) ; n : kh6i lugng miu (g).

Vitamin C =

- Héa chdt :
HCl 1%
HPO, 2%, thai gian bdo quan 2 - 3 tulln trong tu lanh .

Dung dich 2,6 — gdiclophenolindophenol 0,001N (dung djch c¢6 méau xanh) : hda tan
60g trong binh dinh mudc 200 ml bing nudc &m, thém 4 - 5 giot NaOH 0,01N, lic
déu dinh muc téi vach. Dung dich mau chudn bj truée khi phan tich. Bdo quan trong
td lanh dén 8 ngay. Do chudn xdc dinh trong ngay phan tich bing dung dich kali
i6dua (KIO,) c6 néng d6 chufn.

KIO, : hoa tan 0,0357g va dinh mdc t6i 1 lit.

Xac dinh d6 chufin cia 2,6 - diclophenolindophenol : Ngudi ta bi&t rAng 1 ml dung
dich KIO; 0,001N tuong duong 0,088mg axit ascobic. Pha dung dich axit ascobic cd
néng d6 loing bing ciach cAn 1,5mg (mét vai tinh thé€) axit hoa tan trong binh dinh
muc 50ml bing HC! 2% dinh mdc t6i vach. Ldy 2 miu méi méu 10 - 15ml cho vao
bat sd, mét mlu chufin bing dung dich mau xanh, cdn méu thé¢ 2 bing dung dich
KIO; nhung truéc khi chuéin them 5 — 10mg kali iodua (KI) va 5 giot dung dich hé
tinh bdt. D6 chufin cia chdt mau xanh (2,6 - diclophenolindophenol)

2.N

X=b

X : d6 chudn chdt mau.
N : néng d0 iodatkali.
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a : th€ tich KIOq tiéu t6n khi chudn 46 (ml).
b : th€ tich ch4t mau xanh tidu tén trong chufin d6 (ml).

9. Xdc djnh carotin va clorophyl trong mét méu

Sdc t6 thuc vAt ¢ mau vang hay da cam khéng hda tan trong nudc, hoa tan
trong dung méi hifu co (axeton, benzen) la nhém carotinoit. Trong dd carotin 1a sic
t6 di€n hinh cia nhém, cd nhidu trong ca r6t, hat ngd ciung véi clorophyl cé mau
xanh. Céng thic carotin — C,,;H,. Thong thudong sic t6 cAy la hén hop cta 2,3 déng
phan, dic trung 12 carotin. Ngudi ta cho ring caratin nhu chit mang oxi hoat tinh
" déng vai tré quan trong trong qud trinh quang hgp, hé hdp va sinh trudng. Carotin
¢6 y nghia trong dinh dudng cta ngudi vd ddng vat bdi vl trong co thé€ khi phan
hiy men thi mét phan ti carotin tao thanh 2 phan t& vitamin A. Thi€u vitamin A
din dé&n su phda hiy sinh trudng, gidm mién dich d6i v6i bénh, dic bist 12 mét.
Nguén vitamin quan trong trong dinh dudng con ngudi la rau (xalat, hanh, ca rét,
cd chua..) vi md ca bi€n. X4c dinh carotin cdn d€ ddnh gia ch4t lugng sdn phdm
thuc vt ma nd cd ¥y nghia d8i voi sdc khde con ngudi.

- Nguyen li phuong phdp. Phuong phdp phan tich sic ki hdp phu 13 phuong phap
st dung xdc dinh carotinoit. Nguyén téc ctia phuong phap 1a cdc chdt mau cia nguyén
litu cAy (l4, cd...) dugc chiét bing cac dung méi hitu c¢o hay & hén hop cta ching
nhy rugu, axeton. Sau dd dich chit cho chay qua 8ng thuy tinh ddy chit hdp phu
(hoat thach tdan min, tinh bdt, CaCO,, nhém oxit). Mébi mét sdc t8 khdc nhau co tée
d6 di chuyén khdc nhau theo c6t hip phu va dugce tip trung & 16p nhdt dinh cua
cot hdp phu. Lép chdt hdp phu chda cdc sic t6 duge rat ra bing dung méi va dinh
lugng nd blng cich do mau trén mdy so mau.

- Trinh tu phén tich :

Can 20 — 30g miu l4 hay ci nghién nhé so bd trong céi si.

L4y 1 - 5g cho vao bat sd, thém vao 0,5g Na,CO,; d€ trung hda axit, vi méi
trudng axit carotin bi phd hiy (3g Na,CO,/1g méiu).

Thém vao bat sid 5g chdt hdp phu A1203 va 0,56g cdt thach anh, nghién déu thanh
khdi d6ng nhdt, d€ vao chd t6i 20 phdt ¢ hdp phu hoan toén sic td.

Chufin bi phéu hdp phu : D4y phdu I6t mét 16p bong chat vita phai, sau d¢ d8
vao ph&u nhém oxit (chat vita). Chiéu cao l6p hdp phu khoang 2,5cm. B& mat chét
hdp phu nén déu, thdm uét bing nhitng giot nubc cdt (khodng 15 giot). Dat phéu
" trén binh thu (binh dinh mdc 100 ml).

Chuyén hén hgp méu phén tich 1én trén chdt h&p phu & trong phéu.

Trang bat sd, chay bing 20ml benzen v rét vdo phdu. Trang mét vai 1&n cho tdi
khi bat sach v&t sic t6, rét nhe dich rita vao phéu va dam bio sao cho miu ngip mét
16p mdéng dung méi, vi carotin cd thé€ bj oxi hda khi ti& xdic v6i khong khi.

Chié&t carotin cho d&n khi sic t6 vang hét, nghia la giot benzen chdy ra khéng
mau cua sic td. ‘

Dinh miydc dich chiét d6n vach bAng benzen.
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Do mau dung dich carotin thu duge véi kinh loc sdng xanh, cuvet 5 — 10mm.
Dung dich d6i chdng l4 benzen. '

- Tinh két qud. Tinh két qui (mg carotin/100g) theo cong thic sau :

a.VvV.100
n

A=

V : th&€ tich dich chiét thu nhén.

a : 86 lugng carotin theo d6 thi (mg).

n : khéi lugng miu (g).
- Héa chat :

Nhom oxit (AL,0,), sdy khé & 105°C, d6 &m khodng 4%, bao quan trong lo thiy
tinh ndt nhdm.

Na,S0, khan.

Na,CO, bét.

Benzen 1am sach bing than hoat tinh.

Dung dich tiéu chufin g6c d€ tao thang mau tiéu chudn : Hoda tan 720 mg
K,Cr,0, trong 1 lit nuéc c4t, 1 ml dung dich nay tuong duong 0,00416 mg carotin,
sy pha lodng tién hanh trong binh djnh miic 100 ml dinh myic d&n vach myic biang
nuéc cAt. Dung dich g6c K,Cr,0, bao quan lau trong bdng téi.

10. Xac dinh NOgz , NOg trong thuc vit

Khi sit dung nhiéu phan nito thi cé nguy co tich liy trong thuc vat NO; , NO,

va nitrozoamin. Cac san ph&m ddé 12 hop phén ty nhién cia qué trinh chuyén hda
hgp chét nito, tuy nhién néu tich liy s6 lugng 16n sé gy nguy hifm. Nitrat va san
phfm khit cia ndé lam thay déi tinh mién dich cia co thé€, d6éc cho phéi thai. Ngudi

ta di tim ngudng an todn cia NO; trong thuc ph&m, nuéc . Vi viy xdc dinh ham
lugng cia ndé rit cd y nghla vé mat modi trudng.

" a) Xéc dinh NO, bdng axit disunphophenic. Day 1a phuong phdp so mau dugc si
dung phd bién d€ dinh lugng NO, (do Grandvan - Liaz gi6i thigu).

Cé6 th€ ding nuéc, hay 1a muéi trung tinh ¢6 néng 48 nhé d€ khéi 1am cho dung
dich ¢6 mau (K,SO, 0,06%) dé chist NO; khoi miu thuc vat.

- Nguyén Ii phuong phdp : NO; téc dung véi axit disunphophenic thanh nitrophenol,
khi kiém hda thi dung dich trd nén mau vang va cd cudng d6 mau phu thudc vio
néng d6 NO; trong méu.

C¢H,(HS0,),0H + 3HNO, = C;H, (OHXNO,), + 2H,80, + H,0
C¢H,(OH)(NO,), + NH, = C;H,(NO,), ONH,
Nitrophenol, dung dich mau vang.
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Phuong phap nay c6 d6 chinh xéc khé cao (xéc dinh duge 10 >mg NO; /it dung
dich, tuy nhién xdc dinh hai lau. '

Xac dinh NO, tét nhét tién hanh véi mlu tuoi.

~ Trinh ty phén tich :
2 - 10g méu thuc vat nghidn nhd déng nh&t trong c6i s .
Ding nuéc c4t chuyén miu vao blnh dinh mic 250ml Yac déu va dinh mde téi vach.

Loc qua gidy loc day, n€u phan ddu dich loc bi duc ¢d th€ bd va thém vao lg
than hoat tinh nghién nhé.

L4y 50ml dich loc cho vao bét si bay hoi dén gin kho trén bé& cich thuy, khong
duge d€ chéy.

D€ bat sd ngudi cho vdo 1ml exit disunphophenic.
Phdn can hoa tan trong axit, ding dda thiy tinh khufy déu.

Sau 10 phiat thém vao 25ml nuée, lac déu va trung hda bAng cdch thém ting giot
NaOH 10% theo gify quy tim, dung dich sé trd nén mau vang, luong kiém thia it
khéong anh hudng d&€n sy hién mau.

Chuyén dung dich sang binh dinh mdc 100ml, rita bat sd, dda va t&t cA nudc ria
cho vao blnh djnh mie, djinh mudc dé&n vach.

So mau dung djch mau phan tich véi kinh loc sdng mau xanh.

Miu d6i ching v6i 50 ml nudc cdt va thi tuc phan tich nhy khi phan tich miu
thi nghiém.

Xédc dinh NO,; c6 th€ bi anh hudng do chd&t hitu co mang mau, hay sy c6 mat
nhidu cia ClI° va NHI' . Ph4 hiy.chft hitu co bdng céch bay hoi dung dich phén

tich dén con khoang 5 ml thém vao 1 ml! H,0, 30 % va thém 1 vai ldn véi lugng
H,O, it d4n d€ phd hiy hoan toadn chét hitu co. Lugng CI” nhidu trong miu loai
bang cach k&t tha véi thube thi Ag,SO, (Theo Bremnd) véi lugng 0,1g Ag,SO, 100 ml
dung dich, 1&c 25 phat, loai trit lugng Ag' thita bAng cdch thém vao 0,2g Ca(OH),
va 0,5g MgCO,, ldc trong & phit. Loc qua gifly lpc. Dung dich loc trong ldy phan
tich NO; nhu trén. Loai trit 4Anh hudng cia NHI bing cdch trudc lic bay hoi cho
vao bat sd 2 - 3 giot K,80, 10 %.

Chudn bi thang chufn NO; cing tién hanh nhu khi phan tich méu thi nghiém :

Ldy 6 bat sid lAn lugt cho vado dd 0,5 , 10, 15, 20 va 25 ml dung dich chusn chda
NO;, thu tuc ti€p theo nhu phan tich maéu.

~ Tinh két qud. Ham lugng nits NO; (mg) duge tinh theo cong thic sau :

a.V.100

NOjmg) = 2
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a :lugng NO; trong 1ml dung dich méu (mg) theo db thj.
V : th€ tich tdng s8 cia dich chi&t.

¢ : th€ tich dich chi€t duge 1y dé phan tich.

n : khé6i lugng nguyen liéu thuc vat (g).

- Héa chdt :

Dung dich disunphophbenic. 30g phenol tinh khi&t cho vao binh 500ml, thém vao
200ml H,S80, (d = 1,84) lic déu, day bling hé¢ th6éng sinh han va dat binh tren bép
cach thiuy dun 6 gid. Sau d6 d€ ngudi va dung d€ phan tich. Hay 14 can 50g phenol
- 2,4 disunfo axit hoa tan bing 100ml axit H,SO, dac.

NaOH hay KOH 10%.
Dung dich chufin chia NO; : Can 0,1631g KNO, héa tan trong 1 lit nudc, lay

100ml dung dich ndy pha thanh 1 lit s& c6 dung dich ndy chda 0,0lmg NO,/ml dang
d8 cqu tao thang mdu tidu chudn.

H,0, 30%.

Ag,S0, ¢ dang bét. '

Ca(OH), & dang bot.

MgCO, & dang bot.

b) Xac dinh NO, bang phuong phép do ion

~ Nguyén li phuong phap : Phuong phdp dya trén co sd tich NO; ra khoi san
phdm thyc vat bing dung dich phén nhém kali 1% (v6i ti 12 méu : dung dich = 1/5)
va xdc dinh NO; trong dung dich nhd digén cuc chon loc ion. Nguyén li cta phuong

phép la do dién th& dién cyc chon loc ion, ma gid tri dién th& phu thuéc vao néng
d6 ion x4c dinh trong dung dich. Dién cyc clorat bac bfo hoa duge si dung nhu dién
cuc b6 sung. Phuong phap nay s& khdng dung n&u nhu luong Cl” trong nguyén liéu
phan tich vuot lugng NO, khodng 50 lin. D§ nhay cia phuong phdp : 6 mg/l dung

dich phan tich.

'— Trinh ty phan tich :

10 £ 0,1 gam nguyen liéu cho vao cBc nghién, them vao 50ml dung dich phén
nhém kali 1% (ti 1&¢ 1/5).

Nghién trong 10 phit d€ cho hén hgp déng nhAt.

Huyén phit thu nhan duge dung d€ xdc dinh NO; .

Phan tich cAy thuéc ho chit thap (Cruciferae) thi phai loc va pha lodng 10 1an d&
cho gid tri < 2,5.

Do ndng d¢ ion NO; bing don vi PCNO; theo thang cia dung cu. Trén thang cta
dung cu dién th& k& ghi chl s6 PCNO_J bing 4 va 2. Dung dich so sdnh co pCNO; =3
duge ding d€ ki€m tra chinh may. Do léch cta gis tri PCNO; go véi gig tri PCNO';
dinh mic cia dung Qich so sdnh cn < 0,02 don vi pCNO;. Sau khi chinh ma&y thi
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dien cvc dugc ria bing nubc cft, lau khd bing gify loc, va nhiing dién cuc vao dung
dich do (dich nghién cdu), doc 86 sau mot phit khi do chi dung ey 8n dinh. Khi do
mAu khdc cln ria cac dién cuc bing nuéec va trong mot ngay lam viée cdn kiém
tra mdy theo dung dich chufin so sinh khéng {t hon 3 lon (mé&i 18n dung dung dich

so sdnh méi). Truéc méi ldn kiém tra mdy, di¢n cyc NO; cédn giit trong dung dich
so sanh c¢é néng 46 NO, = 0,0001MA{t trong thsi gian 3 - 4 phit.

Do néng 49 ion NO, theo d6 thi. D6 thj dugc x4y dung theo k&t qua cia phép

dién th€ cia mot cdp dién cuc bidu thi bdng "'mV". Déng thdi nit cia mdy dat & vi

tri mV. Do dién th€ cap dién cuc trong dung dich so sdnh bAt ddu td néng d6 thdp

nhdt (pCyg. = 4). Dién cuc c6 ham tuyén tinh trong khodng tit 1 d&n 4 don vi
3

pCp. VOi d8 nghiéng 56 + 3mV trén mo¢t don vj PCNo;' Tim gia trj pCNO; cua dung
3
dich nghién cdu trén d6 thi duge xAy dyng theo k&t qua do dién th&€ trong dung dich
so sAnh véi pCyg- (bing 1, 2, 3, 4 don vi).
3

Co thé€ tinh NO; trong nguyén litu bing mg/kg theo cong thic sau :

Wn

ch
V41507 107 P, 62. 10°

100.n

62  : kh6i lugng ion NO, (g).

n : kh6i lugng mau (g).

v : th€ tich ciia dung djch chié&t (ml).

10" PCxo,  : néng d6 NO, trong nuéc chigt (MA).

1000 : hé 86 chuy&n lit thanh ml.

W  : lugng nuéc trong miu.

1 : ti trong nuéc (g/ml).

10° : hé 86 chuyén phdn don vi thanh phén trigu (mg/ke).

Trong tryong hgp V = 50ml, n = 10g thi cong thdc trén duge rit gon nhu sau

X = (50 + x) 10~ P, 6200
Cuéi cung tra bang d€ chuy&n gia tri PCNo'; tMnh phin NO; trong miu phan tich
{(xem bang phu luc 14).
~ Héa chdt :
Dung dich phén nhém kali 1% : Hoa tan llg phén, dinh mdc dé&n 1 lit.

Dung dich so sdnh kalinitrat : hda tan 10,11g KNO, trong dung dich phén nhom
kali 1% va dinh mdc t6i 1 }it bing dung dich nay.

Dung dich d€ chufin bj thang tiéu chufn. 0,01M NO;/ (pCNo—3 = 2), 0,001 MA

(pCng. = 8), 0,0001 MA (pCyy = 4), pha lodng 10 l&n dung dich trén bing dung
3 )
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dich phén nhém: Ching dugc st dung 48 ki€m tra may, dién cuc va xAy dung d6
thi. Dién cye chon lgc ion mang vad didn cdyc bac clorua so sanh dude chufn bi theo
chi din cia dién cyc. Khi do thi khodng thdi gian gita cdc 14n xdc dinh dién cuc
chon loc ion phai ngAm vao nude, cdn nghl vai ngdy hay hon thi dién cyc bao quan
trong dung dich KNO, véi néng d6 0,1 M/l va khi nghl lau hon (hon 5 ngay) thi
dién cuc bao quan trong khéng khi. Trong tft cd moi trudng hdp truéc khi do thi
dién cyc giit trong nuéc cit, khong {t hon 10 phit. Dién cuc bac clorua so sdnh khi
nghi gitta cic l14n do ngAm vao nuéc.

* Gigi han cho phép ham lugng nitrdt (NO;) trong mot 88 loai rau (theo Hoi tiéu
chufn CAC cia t8 chic luong thuc th& giéi) nhu sau :

Tén rau NO; cho phép (mglkg)
Bép cai 500
Khoai tay 250

CA chua 300

Sulo " 300

Dua chuét 150

Xa lach 2000

Ct cai 1400
Hanh tay . 80

¢) Xéc dinh nitrit bdng axit sunfanilic
- Nguyén li phuong phdp : Phuong phdp dya trén cd s& tdch NO, bang axit

sunfanilic vd a-naphtylamin trong méi truong axit axetic v6i su tao thanh san phfm
mau. Cudng d6 mau dudc do bing so mau d df dai bubec song 540nm.

- Trinh tu phén tich :
10g nguyén liéu da nghién thoé cho vao céc li tam.

Thém vao 15ml axit axetic 2%, dun dén 50°C va d€ dé&n nhiét d6 phong 15 phut,
khudy déu bing dida thuiy tinh.

Li tam 15 phit v6i t6c d6 5000 vdng/phiit.

Gan dich phia trén can vao binh 50ml.

Lai tich ti€p bAng cdch thém 50ml dung dich axit axetic 2%.

Lam trong dich loc bAng cach thém vao 20ml dich loc 10ml huyén phi nhom hidroxit.

Sau 30 phiit loc qua gify loc chAm, né&u dich loc ¢ mau thi thém mot it than
hoat tinh nghién nhé (0,3 - 0,5g than hoat tinh véi 12,6ml dich lgc) va loc vao binh
dinh muc 25ml rida k& tda bing nudc cdt va dinh muic t6i vach.

Léy 8ml dung dich trong thém vao 2ml thubc thit Grice, lic déu va sau 20 phat
s0 mau. MAu d6i ching 12 2ml thuéc thit Gricc va 8ml nuéc cAt. -
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- Tinh két qud. Lugng ion NO, (mg/kg nguyén liéu thyc vat & d6 &m ty nhién)
duge tinh : |
a.p.1000
n
a : luong ion nitrit theo 48 thj (mg)
n : khéi luong miu

C =

p : su pha loéng.

- Héa chdét :
Axit axetic 2%.

Huyén phu nhom hidroxit : 125g phén nhom kali hay phén nhém amoni hda tan
trong 1 lit nuéc cAt, dun d&n 70°C (d€ hda tan hoadn todn phén) va rdt tdt tit 55ml
NH,OH d = 0,92). D€ ding trong 1 gid v nhom hidroxit s& l4ng xubng, sau d¢
ria bing nuéc d&n khi khéng cé phan dng cda CI', NO, va NO,.

Than hoat tinh.
Dung djch Grice 3% dugc pha méi bing dung dich axit axetic 2%

Chufin bj dung dich d€ xAy dyng 46 thj : Hda tan 375mg natrinitrit trong
1000m! nuéc cAt (dung dich chuén 1). Ldy 10ml dung dich nay hda tan dén 1000ml

(dung dijch chufin 2). Dung dich nay chda 2,5ug ion NO, trong lml. Dung dich chuén
2 si dung d€ chulin bj thang dung dich chufn chda ti 0,125 dé&n 1,25:g NO,/ml.
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PHU LUC

1. Nong 4§ axit va amoniac thudng gip

Ten dung dich Ti trong & 20°C % trong lugng Néng do N
Amoniac dam dic 0,907 25,00 13,40
- pha loidng 0,975 10,00 6,00
- 0,977 5,00 3,00
Axit nitric ddm dic 1,40 67,00, 15,00
- pha loing 1,115 20,00 3,50
- 1,054 10,00 1,70
Axit sunfuric ddm dic 1,834 95,00 36,00
- pha loang 1,178 25,00 6,00
- - 1,032 5,00 1,20
Axit clohidric dAm dac 1,184 37,00 12,00
- pha loing 1,098 20,00 6,00
- - 1,047 10,00 3,00
Axit axetic dgm dgc 1,050 100,00 17,50
- pha lodng 1,013 10,00 1,70
- 1,005 5,00 0,90
Axit photphoric dic 1,700 85,00 14,70
Axit flohidric dac 1,146 46,60 26,30
Axit pecloric 1,540 60,00 9,00
2. Pha dung djch phAn trim axit vd amoniac
(ml dung dich diac d€ pha thanh 1 lit)
Héa chét ’I:i trong Néng 48 Céac ndng d¢ phin trim mudén pha
48 pha cia ;\6 4 phin
15°C trdm % 25% 20% 10% 5% 2% 1%
HCl 1,19 37,23 6348 4968 236,4 1152 45,5 22,6
H,S0, 1,84 95,6 167,7 1299 60,6 29,3 11,5 5,60
HNO3 1,40 65,6 313,6 2436 115,0 56,0 22,0 10,80
CH,COOH 1,05 99,5 2478 196,7 97,1 482 19,2 9,00
NH,OH 0,91 25,0 1000,0 814,0 422,0 215,4 87,2 437

284




3. Chi thj mau

. Néng d6 Quing pH Bién déi mau
Chi thi mau (%) Dung moi a8i man chi thi
1 2 3 4 S
Metyl tim (bude 0,1 Nude 01- 05 Vang — xanh lyc
chuyén 1)
Metyl tim (buéc 0,1 Nudc 1,0 - 1,5 | Xanh lyc - xanh bién
chuyén 2) '
Crezon 44 tia (budc 0,05 a) Cén 20%
chuyén 1) b) 5,3ml 0,05N 05-25 | Dé- vang
NaOH + nudc 16t 100mt
Timon xanh (budc 0,1 a) Cén 20% 1,2 - 28 D4 - vang
chuyén 1) ' b) 4,3ml 0,05N
NaOH + nude t4i 100ml
Crezon dd  (bude 0,1 a) C6n 20% 19 - 31 Da cam - vang
chuyén 1) b) 5,3ml 0,05N”
NsOH + nudc téi 100ml
B - dinitrophenon 0,1 Nudc 24 - 40 Khong mau - vang
(2,6 dinitrofenol)
a — dinitrophenon (2/4 bio hda Nude 28 - 44 Khong mau - vang
dinitrophenol)
Metyl vang (m-dime
tilaminoazobenzon) 0,1 Cén 90% 29-40 D& - vang
Bromphenon xanh 0,01 a) Cén 20% 30 - 46 | Vang - xanh bién
b) 3,0ml 0,05N
NaOH + nudc téi 100ml
Conggd do 0,1 Nudc 30- 52 | Tim xanh - do
Metyl da cam 0,1 Nudc 31- 44 D6 - vang da cam
Bromerezon xanh 0,1 a) Cdn 20% 38- 54 Vang - xanh bién
b) 2,9ml 0,05N
NaOH + nude téi 100mt
y — dinitrophenon 0,1 Nudc 40- 54 Khong mau — ving
(2,5 dinitrophenol) '
Metyl do 0,1 va 0,2 Cén 60% 44 - 6.2 D6 - vang
Lacmolt (quy) 0,2 va 0,5 Cén 4,4 - 64 | DO - xanh bién
¥ — nitrophenon 0,1 Nude 50-70 Khéng man ~ vang
Clorophenon dé 0,1 a) Cén 20% 50 - 6,6 Vang 4o
b) 4,7ml 0,05N
NaOH + nudc téi 100ml
Azolitmin 0.1 va 1,0 Nudc 50 - 80 | D6 - xanh bién
Bromerezon dé tia 0,1 a) Cén 20% 52- 68 vang - d6 tim
b) 3,7ml 0,05N

NaOH + nudc tdi 100ml
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3. Chi thj mau (tigp)

1

hap)

cbn vA 0,05g métilen xanh

trong Smi nudc cfit va tron

aéu.

2 3 4 5
Bromphenon a6 0,05 a) Cén 20% 54-170 Vang - 46
b) 3,9ml 0,05N
NaOH + nuée téi 100m
Bromtimon xanh 0,05 8) Cén 20% 6,0 - 176 Ving - xanh bién
b) 3,2ml 0,05N
NaOH + Nude 14 100mi
D6 trung tinh 0,1 Cén 60% 68 - 80 D6 - vang h8 phach
Phenon do 0,1 a) Cln 20% 68 - 8,0 Vang ~ 4o
b) 5,7ml 0,05N
NaOH + nudc tdi 100ml
m — nitrophenon 03 Nudc 68 - 84 Khong man - vang
Axit rozolic 0,5 Cén 50% 69— 80 | Vang - hd phach -
dé a
Crezon dé  (bude 0,1 a) Cén 20% 7,2 - 88 | Vang hd phéch - do
chuyén 2) b) 5,3ml 0,05N hai tia
NaOH + muide (6i 100ml
a — naftophtalein 1,0 va 0,1 Cén 50% 73 - 87 Héng vang - luc
Crezon dé tia 0,5 a) Con 20% 7.6 - 92 xanh
b) §,2ml 0,05N vang - do tia
NaOH + nudc tdi 100ml
Timon xanh (budc 0,1 a) Cén 20% 8,0 - 96 | Vang — xanh bién
chuyén 2) b) 4,3ml 0,05N
NaOH + nudc toi 100ml
y — cresonphtalein 0,2 Cén 90% 82-98 Khong mau - do
Phenonphtalein 0,1 va 1,0 Cén 60% 8,2 - 10,0 Khoéng ma - do
Timonphtalein 0,1 Cén 90% 93 - 10,5 Khong mau - xanh
bién
Xanh Ni} B. 0,1 Nudc 10,0 - 11,0 | Xanh bién - 4o
Alizarin  d6  (budc 0,1 Nudc 10,06 - 12,0 | Tim - vang nhat
chuyén 2)
Nitramin 0,1 Cén 60% 10,8 - 13,0 | Khoéng mau - do nau
Luc ' malachit (bude Nude 11,5 - 13,2 { Luc pha da wrdi -
chuyén 2) khdng mau
Indigocacmin 0,25 Cén 50% 11,6 - 14,0 | Xanh bién - vang
Tasird  (chi thj hén - 0,15 metila dé trong 100ml 5.4 D4 tim ~ xanh luc
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4. Ki€m tra nbng 4§ céic dung dich chufin d6 da pha
(bang dung dich chat gbc c6 néng dd chinh x4c)

S6 gam dé . i i
Dung dich chuin Chit o6 pha 100ml Bﬁ ta;nc gl:;ng&l i(;m] P y
46 d5 pha g6c 0,100N chét t gdc phai thém céc Chuln d64 dén
cbdt phy sau
gbc
H,S0,.0,IN Tetra borat natri 1,910 2 giot chi thj Vang sang do nhat
Na,B,0,.10H,0 métyl da cam
NaOH.0,1N Axit oxalic 0,630 3 giot chi thj Xuit hién hdng
H,C,0,2H,0 Phenonphtaléin nhat
KMnO,0,IN | Axit oxalic 0,630 15ml H,SO, 1 : 4 Xust hién
H,C,0,2H,0 Dun néng nhe (80°C) héng nhat
Na,§,0,0,1N Bicromat kali 0,490 15mi KI 10%, 3ml HCI déc, M4t mau xanh
K,Cr,0, 150mi nudc cit. Chudn do
(S& khd 100°C) dén vang ohat thi thém 2ml
tinh Bt 0,5%
AgNO..0,02N Clorua natri 0,580 CHi hit vao binh tam gidc | Xu4t hién mau nau
Khan Sml NaCl 0,100N. Va 4§
NaCl 20m! nude. Thém 1ml
(Sdy 120°C) K,Cr0, 10%
Trilon B. 0,05N Magie sunfat - 1,2325 Sml dém amon (pH = 11) T dé sang
MgS0,7H,0 10 giot chi thi Cromogen xanh bién
den 0,5% |
5. Nong 40 va ti trong axit sunfuric va clohidric
(N6ng d6 phén trdm trong lugng)
% dH,S0, dHCl % dH,SO, % dH,SO, % dH,S0,
20 1,1391 1,098 41 1,3116 61 1,5091 81 1,7383
21 1,1471 1,103 42 1,3205 62 1,5200 82 1,7491
22 1,1548 1,1083 43 1,3291 63 1,5310 83 1,7594
23 1,1626 1,1135 44 1,3381 64 1,5121 84 1,7693
24 1,170} 1,1187 45 1,3476 65 1,5533 85 1,7786
25 1,1783 1,1239 46 1,3569 66 1,5646 86 1,7872
26 1,1862 1,1290 47 1,3663 67 1,5760 87 1,7951
27 1,1942 £,1342 48 1,3758 68 1,5874 88 1,8022
28 12023 1,1392 49 1,3854 69 © 1,5989 89 1,8087
29 1,2104 1,1413 50 1,3951 70 1,6105 90 1,8144
30 1,2185 1,1193 st 1,4019 71 1,6221 91 1,8195
31 1,2767 1,1514 52 1,4148 72 1,6338 92 1,8210
32 1,2319 1,1593 53 1,4218 73 1,6156 93 1,8279
33 1,2132 1,1613 54 1,4153 74 1,1571 94 1,8312
34 1,2515 1,1691 5s 1,1453 75 1,6692 95 1,8337
35 1,2599 1,1741 56 1,4557 76 1,6810 9% 1,8355
36 1,2681 1,1789 57 1,4662 77 1,6927 97 1,8361
37 1,2769 1,1837 58 1,1768 78 1,7013 98 1,8361
38 1,2855 1,1885 59 1,4875 79 1,7158 99 1,8312
39 1,2941 1,1933 60 1,4983 80 1,7272 100 1,8305
40 1,3028 1,1980
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6. Hén hgp dém CH3COOH + CH3COONa

CH,COOH CH,COOH CH,COOH
pH LON pH 31.0N pH 10N
38 421,5 4,67 100,0 5.5 57,4
39 345,1 4,7 %68 - 5.6 559
4.0 284,4 48 87,2 57 54,7
4,1 236,2 49 79,5 5.8 53,7
42 197,9 5,0 73,4 59 53,0
43 167,4 51 68,6 6,0 52,3
44 143,3 52 64,8 6,1 51,9
45 124,1 53 61,7 - 62 51,5

L 46 108,9 J 5.4 59,3 63 51,2

DE duge hén hgp dém véi gia tri pH cdn thi&t, ldy nhing th€ t{ich dung djch
CH,COOH 1IN & bang trén, thém 50ml NaOH 1,0N, thém nufc d&n 500m}, léc déu.

7. Hén hgp dém CHgCOOH + CH3COONH,

pH CH,COOH 0,2N NH,OH
3,0 99,24 0,76
34 93,40 6,60
38 88,20 11,80
4,2 80,20 19,80
4,6 66,00 34,00
50 58,60 41,40
54 54,60 45,40
58 50,90 49,10
6.2 50,40 49,60
6,6 50,30 49,70
7,0 50,00 50,00
74 48,40 51,60
7.8 47,80 52,20
82 46,40 53,60
8,6 44,70 55,30
9,0 41,00 59,00
9.4 34,00 66,00
98 28,80 76,20
10,2 16,00 84,00
10,6 9,80 90,20
11,0 2,48 97,52

Hé6n hgp nhimg th€ tich CH,COOH 0,2N va NH,OH 0,2N 14y theo bang trén réi
thém nuéc dén 200ml ; ldc déu.
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han hit 14y méu phy thuéc vao
ti trong thé rdn cia dat

nhi¢t 4§ va

Dudng Nhiét g9 °C

kinh Ti Do

cdp |trong | sau

hat thé 14y .

(mm) | rdn | mhu 17,5 20 225 25 27,5 30

nhd @ (cm)

hon

0,05 2,50 | 25 131" 123" 116" 109” 103" 98"
0,01 - 10 210 46" 200 317 19 19" 18 15" 17 13" 16 19"
0,005 - 10 [1h 277 05"|1h 22° 01" |1h 17 14”|1nh 12° S8”|1h 08 52"|1h 05 117
0,001 - 7 |25h 26' 04" |23h 55 43" |22h 31' 52"(21h 17" 177 [20h 05° 36" [19nh 0, 407
0,05 2,55 25 127" 115" 11 106" 100" 95"
0,01 - 10 2 oqv 19 51 18" 4r 177 397 16" 40" 15* 47
0,005 - 10 |1h 24° 16" |1h 19 24" |1h 14' 44"|1h 10° 37”7 |1h 06 40" |[th 03 O8"
0,001 - 7 |24h 36" 36| 23h 09° 23" |21h 48 13" |20h 36' 00” |1Sh 26° 47" [18h 21" 51"
0,05 260 | 25 122" 115" 109" 103" 97" 92"
0,01 - 10 200 25 199 14" 18 14" 17 08" 16 09" 15 17
0,005 - 10 [(th 21" 37°|th 16 S5*|1h 122 24”(1h 08 25”|1h 04" 34"|1h oI 10"
0,001 - 7 |23h 48 417|22h 25 57*|21h 07 17" |19h 577 26”|18h 50' 16" |17h 50' 20"
0,05 2,65 25 119" 12" 105" 100" 94" 89”
0,01 - 10 19 48" 18 39" 17 33 16> 35" 15 39" 14 50"
0,005 - 10 |lh 19 08"|lh 14 34" |1h 100 12”|1h 06 21"|1h 02" 38" 59 19”
0,001 - 7 |23h 05" 26" |21h 45" 09" |20h 28" 59" |19h 21' 13" |18h 16' 05”|17h 17* 52°
0,05 2,70 | 25 115" 109" 102" g7 91" 86"
0,01 - 10 19 13” 18 06" 17 02" 16 06" 15 12” 14 23"
0,005 - 10 [1h 16 50" |1h 122 24" |1h 08 10" |1h 04’ 24”|1h 00° 47" 57 31
0,001 - 7 |22h 24' 427 |21h 06’ 44" | 19h S2' 47| 18h 48 40” |17h 43° 18" |16h 47" 21"
0,05 2,75 25 112" 105" 99* 94" 89" 84"
0,01 - 10 18" 40" 17 35" 16 33" 15 38" 11" 46" 13 59"
0,005 - 10 |1h 14 38 |1h 100 19" |1h 06 13"|lh 62° 31" 59 01" 55 56"
0,001 - 7 |2lh 46' 19" |2th 30' 32" |19h 18 40" |18h 14' 51" |17h 13' 27" |16h 18 38"
L.
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9. Dudng khu (mg)

Cu Glucozd Cu Gluocoza Cu - Glucoza Cu Giucozo
1,1 0,50 56 2,55 10,1 4,80 14,6 7,05
1,2 0,54 57 2,60 10,2 4,85 147 7,10
1,3 0,59 58 2,65 10,3 4,90 148 7,15
1,4 0,63 59 2,70 10,4 4,95 14,9 7,20
1,5 0,68 6,0 2,75 10,5 5,00 15,0 7,25
1,6 0,72 6,1 2,80 10,6 5,05 15,1 7,30
1,7 0,77 6,2 285 10,7 5,10 15,2 7,35
1,8 0,81 63 2,90 10,8 5,15 15,3 7,40
L9 0,83 6,4 2,95 10,9 5,20 15,4 7,45
2,0 0,90 6,5 3,00 11,0 5,25 © 15,5 71,50
2,2 1,00 6,7 3,10 11,2 5,35 15,7 7,60
23 1,04 6,8 3,15 11,3 5,40 15,8 7,65
24 1,09 6,9 3,20 11,4 5,45 159 7,70
25 1,13 70 3,25 11,5 5,50 16,0 7,75
2,6 1,18 7,1 3,30 11,6 5,55 16,1 7,80
27 1,22 7.2 3,35 11,7 5,60 16,2 7.85
28 1,27 73 3,40 11,8 5,65 16,3 7,90
2,9 1,31 7.4 3,45 11,9 5,70 16,4 7,95
3,0 1,36 75 3,50 12,0 5,75 16,5 8,00
3,1 1,40 7,6 3,55 121 5,80 16,6 8,05
3,2 1,45 17 3,60 12,2 5,85 16,7 8,10
33 1,50 7.8 3,65 12,3 5,90 16,8 8,15
34 1,54 7,9 3,70 12,4 5,95 16,9 8,20
35 1,59 8,0 3,75 12,5 6,00 17,0 8,25
36 1,63 81 3,80 12,6 6,05 171 8,30
3,7 1,68 8,2 3,85 12,7 6,10 17,2 8,35
38 1,72 83 390 12,8 6,15 173 8,40
39 1,77 84 3,95 12,9 6,20 17,4 8,45
40 1,81 8,5 4,00 13,0 6,25 17,5 8,50
4,1 1,83 8,6 4,05 13,1 6,30 17,6 8,55
42 1,90 8,7 4,10 13,2 6,35 17,7 8,60
43 195 88 4,15 13,3 6,40 17,8 8,65
44 2,00 89 4,20 134 6,45 17,9 8,70
45 2,04 9,0 4,25 13,5 6,50 18,0 8,75
4,6 2,09 92,1 4,30 13,6 6,55 18,1 8,80
4,7 2,13 9.2 4,35 13,7 6,60 18,2 8,85
48 2,18 93 4,40 13,8 6,65 18,3 8,90
49 2,22 94 4,45 139 6,70 18,4 8,95
5,0 227 9,5 4,50 14,0 6,75 18,5 9,00
51 2,31 9,6 4,55 14,1 6,80 18,6 9,05
5.2 2,36 9,7 4,60 14,2 6,85 18,7 9,10
53 2,40 928 4,65 143 6,90 18,8 9,15
5.4 2,45 99 4,70 14,4 6,95 18,9 9,20
55 2,50 10,0 4,75 14,5 7,00 19,0 9,25
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Cu Glucozo Cu Glucoza Cu Glucozad Cu Glucozo
19,1 9,30 23,7 11,68 283 14,00 329 16,35
19,2 9,35 238 11,73 28,4 14,05 330 16,40
19,3 9,40 239 11,78 28,5 14,10 33,1 16,45
19,4 9,45 240 11,84 28,6 14,15 332 16,50
19,5 9,50 7,1 11,89 28,7 14,21 333 16,55
196 9,55 24,2 11,94 288 14,26 334 16,60
19,7 9,60 243 12,0 28,9 14,31 335 16,65
19,8 9,65 24,4 12,05 29,0 14,36 336 16,70
19,9 9,70 24,5 12,10 29,1 14,42 33,7 16,75
20,0 9,75 24,6 12,15 29,2 14,47 338 16,80
20,1 9,80 247 12,20 29,3 14,52 339 16,85
20,2 9,85 24,8 12,25 29,4 14,57 34,0 16,90
203 9,90 24,9 12,30 29,5 14,63 34,1 16,95
20,4 10,00 25,0 1235 29.6 14,68 34,2 17,00
20,5 10,05 25,1 12,40 29,7 14,73 343 17,05
206 10,10 252 12,45 29,8 14,78 34,4 17.10
20,7 10,15 25,3 12,50 29,9 14,84 34,5 17,15
20,8 10,20 254 12,55 30,0 14,89 346 17,20
20,9 10,25 25,5 12,60 30,1 14,94 347 17,25
21,0 10,30 25,6 12,65 30,2 15,00 34,8 17,30
211 10,35 25,7 12,70 30,3 15,05 34,9 1735
21,2 10,40 25,8 12,75 30,4 15,10 35,0 17,40
21,3 10,45 25,9 12,80 30,5 15,15 15,1 17,45
214 10,50 26,0 1285 30,6 15,20 35,2 17,50
21,5 10,55 26,1 12,90 30,7 15,25 35,3 17,55
21,6 10,60 26,2 12,95 10,8 15,30 35,4 17,60
21,7 10,65 26,3 13,00 20,9 15,35 35,5 17,65
21,8 10,70 26,4 13,05 31,0 15,40 35,6 17,70
21,9 10,75 26,5 13,10 31,1 15,45 35,7 17,75
22,0 10,80 26,6 13,15 312 15,50 35,8 17,80
2, 10,85 26,7 13,20 313 15,55 359 17,85
22 10,90 26,8 13,25 314 15,60 36,0 17,90
23 10,95 26,9 13,30 3Ls 15,65 36,1 1795
22,4 11,00 27,0 13,35 31,6 15,70 36,2 18,00
225 11,08 27,1 13,40 31,7 15,75 36,3 18,05
22,6 11,10 272 13,45 1,8 15,80 36,4 18,10
227 11,15 273 13,50 319 15,85 36,5 18,15
228 11,21 27,4 13,55 32,0 15,90 36,6 18,21
229 11,26 27,5 13,60 32,1 15,95 36,7 18,26
230 11,31 276 13,65 22 16,00 36,8 1831
23,1 11,36 27,7 13,70 32,3 16,05 36,9 18,36
232 11,42 27,8 13,75 32,4 16,10 37,0 18,42
233 11,47 27.9 13,80 325 16,15 37t 18,47
234 11,52 28,0 13,85 32,6 16,20 372 18,52
235 11,57 28,1 13,90 0,7 16,25 373 18,57
23,6 11,63 28,2 13,95 32,8 16,30 374 18,63
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Cu Glucoza Cu Glucozd Cu Glucozo Qu Glucord
37,5 18,68 42,0 21,0 46,5 23,36 51.0 25,73
37,6 18,73 2.1 21,05 46,6 23,42 51,1 25,78
37,7 18,78 42,2 21,10 46,7 23,47 51,2 25,84
378 18,84 423 21,15 45,8 23,52 51,3 2589
37,9 18,89 42,4 21,21 46,9 23,57 514 25,94
38,0 18,94 42,5 21,26 47,0 23,63 51,5 26,00
38,1 19,00 426 21,31 47,1 23,68 51,6 26,05
38,2 19,05 427 21,36 472 23,73 51,7 26,10
383 19,10 42,8 21,42 473 23,78 51,8 26,15
384 19,15 429 21,47 47,4 23,84 51,9 26,21
39,5 19,20 43,0 21,52 47,5 23,89 52,0 26,26
38,6 19,25 431 21,57 476 23,94 521 26,31
38,7 19,30 43,2 21,63 47,7 24,00 52,2 26,36
38,8 19,35 433 21,68 47,8 23,05 523 26,42
38,9 19,40 434 21,73 47,9 20,10 52,4 26,47
39,0 19,45 435 21,78 48,0 24,15 52,5 26,52
39,1 19,50 43,6 21,84 48,1 24,21 52,6 26,57
19,2 19,55 43,7 21,89 483 24,26 52,7 26,63
393 19,60 438 21,94 48,3 24,31 52,8 26,68
394 19,65 439 22,00 484 24,36 529 26,73
39,5 19,70 440 22,05 48,5 24,42 53,0 26,78
39,6 19,75 44,1 22,10 48,6 24,47 53,1 26,84
39,7 19,80 442 22,15 48,7 24,54 53,2 26,89
39,8 19,85 443 22,21 488 24,57 533 26,94
19,9 19,90 44,4 22,26 48,9 24,63 53,4 27,00
40,0 19,95 445 22,31 49,0 24,68 53,5 27,05
40,1 20,00 44,6 22,36 49,1 24,37 53,6 27,10
40,2 10,05 44,7 22,42 49,2 24,78 53,7 27,15
403 20,10 448 22,47 49,3 24,84 538 27,21
40,4 20,15 449 22,52 49,4 24,89 53,9 27,26
40,5 20,21 450 22,57 49,5 24,94 54,0 27,31
40,6 20,26 451 22,63 49,6 25,00 54,1 27,36
40,7 20,31 452 22,68 49,7 25,05 54,2 27,42
'40,8 20,36 453 22,73 498 25,10 543 27,47
40,9 20,42 455 22,78 499 25,16 54,4 27,52
41,0 20,47 455 22,84 50,0 25,21 54,5 27,57
41,1 20,52 45,6 22,89 50,1 25,26 54,6 27,63
41,2 20,57 45,7 22,94 50,2 25,31 54,7 27,68
413 20,63 458 23,00 50,3 25,36 54,8 27,73
414 20,68 459 23,05 50,4 25,42 549 27,78
41,5 20,73 46,0 23,10 50,5 25,47 55,0 27,84
41,6 20,78 46,1 23,15 50,6 25,52 55,1 27,89
41,7 20,84 46,2 23,21 50,7 25,57 55,2 27,94
41,8 20,89 46,3 23,26 50,8 25,63 553 29,00
41,9 20,94 46,4 23,31 50,9 25,68 -
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10. Quan hé gida d6 ddn di¢n va mu6i hoa tan trong mmc tu nhién
chita chi yén cac mudi bicacbonat, sunphat canxi va magne.
Xay dyng trén cd sé quan hé 1000 micromhos

=0,70g mudi/lit.

D4 din dién Mudi hoa tan D¢ din dién Muéi hda 1an
(micromhos) & 25°C (@/iv) (micromhos) & 25°C &)
10 - 20 0.01 510 - 520 0.36
25 - 35 0.02 525 - 535 0.37
40 - 45 0.03 540 - 550 0.38
50 - 60 0.04 555 - 560 0.39
65 -~ 75 0.05 565 - 575 0.40
80 - 90 0.06 580 - 590 0.41
95 - 105 0.07 595 - 605 0.42
110 - 120 0.08 610 - 620 043
125 - 13§ 0.09 625 - 635 0.44
140 - 150 0.10 640 - 645 0.45
155 - 160 0.11 650 - 660 0.46
165 - 175 0.12 665 - 675 047
180 - 190 0.13 680 - 690 048
195 ~ 205 0.14 695 — 705 0.49
210 - 220 0.15 710 - 720 0.50
225 - 235 0.16 725 - 735 0.51
240 - 245 0.17 740 - 750 0.52
250 - 260 0.18 755 - 760 0.53
265 - 27% 0.19 765 - 775 0.54
280 ~ 290 0.20 780 - 790 0.55
295 - 305 0.21 795 - 805 0.56
310 - 320 0.22 ., 810 - 820 0.57
325 - 335 0.23 825 -~ 835 0.58
340 - 350 0.24 B40 - B45 0.59
355 - 360 0.25 850 - 860 0.60
365 - 375 0.26 865 - 875 0.61
380 - 3% 0.27 880 — 890 0.62
395 - 405 0.28 89S - 905 0.63
410 - 420 0.29 910 - 920 0.64
425 - 435 0.30 925 - 935 0.65
440 - 44S 0.31 940 - 950 0.66
450 - 460 0.32 955 - 960 0.67
465 - 475 0.33 965 - 975 0.68
480 - 490 0.34 980 - 990 0.69
495 - S05 0.35 995 - 1008 0.70
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D6 din di¢n Muéi hoa tan D¢ dfin dién Mudi hda tan
(micromhos) & 25°C (ghit) (micromhos) 8 25°C T (eniv
10 - 20 0.01 510 - 520 0.31
25 - 40 0.02 525 - 540 0.32
45 - 55 0.03 545 - 555 0.33
60 - 75 0.04 560 - 575 0.34
80 - 90 0.05 580-— 590 035
90 - 105 0.06 595 - 605 0.36
110 - 120 0.07 610 - 620 0.37
125 ~ 140 0.08 625 - 640 0.38
145 - 155 0.09 64S - 655 039
160 - 175 0.10 660 - 675 0.40
180 - 190 0.11 680 - 690 0.41
195 - 205 0.12 695 ~ 705 0.42
210 - 220 0.13 710 - 720 0.43
225 - 240 0.14 725 - 740 0.44
245 — 255 0.15 745 - 755 0.45
260 ~ 275 0.16 760 - 775 0.46
280 - 290 0.17 780 - 790 0.47
295 - 305 0.18 795 - 805 0.48
310 - 320 6.19 810 - 820 0.49
325 — 340 0.20 825 - 840 0.50
345 - 355 0.21 845 — 855 0.51
360 - 375 0.22 860 - 875 0.52
380 - 390 0.23 880 ~ 890 0.53
395 - 405 0.24 895 - 905 0.54
410 - 420 0.25 910 - 920 0.55
425 — 440 0.26 3 925 — 940 0.56
445 - 455 0.27 945 - 955 0.57
460 - 475 0.28 960 - 975 0.58
480 - 490 0.29 980 - 990 0.59
405 - 505 0.30 995 — 1005 0.60
11. H¢ s6 chuyén @6 déin dién
6 céc nhi¢t d6 khac nhau vé 25°C

Nhié&t do He s68 Nhiet 40 He s Nhiet d¢ Hé s6 Nhiét d¢ He s

16 1,22 21 1,09 26 0,98 N 0,89

17 1.19 22 1,06 27 0,96 32 © 0,87

18 1,16 23 1,04 28 0,94 33 0,86

19 1,14 24 1,02 29 093 34 0,84

20 LI 25 1,00 30 0,91 as 0,83
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12. Pha céc dung djch c6 nong d¢ duong higng khac nhau

Hoa chét }l)u';"n';g IN 05N | 02N | 01N | 005N | 002N | 00IN | Theo
H,SO, (d = 1,84) 49,04 | 280 14,0 5,6 2,8 1,4 0,56 0,28 ml
HCI (d = 1,19) 36,46 | 82,0 41,0 16,4 8,2 4.1 1,64 0,82 ml
H,C,0,2H,0 63,04 - - - 6,3 3,15 1,26 0,63 g
KMnO, 31,61 - - - 3,16 1,58 0,63 0,32 g
NaOH 40,00 | 40,0 20,0 8,0 4,0 2,0 0,80 0,40 g
*KOH 56,11 | 56,1 28,0 11,2 5.6 2,8 1,12 0,56 ‘g
AgNO, 169,89 - - - 17,0 8,5 3.4 1,7 g
Na,S,0,.5H,0 24821 - - - 248 12,4 5,0 2,5 g
Mu6i Mohr 392,16 - - 78,4 39,2 19,6 7,84 3,92 g
K,Cr,0, 49,04 - - 9,84 4,90 2,45 0,98 0,49 g
Trilon B 186,12 - - - 1861 | 9306 | 3722 | 1,861 g

® Mu6i Mohr = Sunfat amon - sit hai = FeSO,.(NH,),SO,.6H,0
" Trilon B = Axit etilen diamin tétraaxetic dinatri = Na,H,(CH,C0Q0),

N,(CH,), H,0 = Complexon III = Chelaton 3 =.372.242.

O day coi duong lugng trilon B =

M

2

13. Khoi lugng nguyén tit mdt s6 nguyén t6 héa hoc

Nguyén t& Ki hieu | Khdéi lugng nguyén td Nguyén t6 Ki higu | Kh6i (Ugng nguyén wi
Bac Ag 107,880 Magie Mg 21,320
Nhom Al 26,980 Mangan Mn 51,910
Asen As 74,910 Malipden Mo 95,950
Ving Au 197,000 Nito N 11,008
Bo B 10,820 Natri Na 22,991
Barn Ba 137,360 Niken Ni 58,710
Bitrmit Bi 209,000 Oxi (6] 16,000
Brom Br 79,916 Photpho P 30,975
Cacbon C 12,011 Chi Pb 207,210
Canxi Ca 40,080 Bach kim Pt 195,090
Cadimi Cd 112,410 Luu huynh S 32,066
Clo Cl 35,457 Antimon Sb 121,760
Coban Co 58,940 Selen Se 78,960
Crom Cr 52,010 Silic Si 28,090
Cesi Cs 132,910 Thiéc Sn 118,700
Déng Cu 63,510 Stronti Sr 87,630
Flo F 19,000 Titan Ti 47,900
St Fe 55,850 Uran U 238,070
Hidro H 1,008 Vanadi v 50,950
Thiy ngan Hg 200,610 Vonfam w 183,860
lot I 126,910 Kém Zn 65,38
Kali K 39,100
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14. Chuyén gia trj PCNo; thanh lugng nitrat trong

mau phan tich

pC

Phén trdm cva pCypqso

S [Tw T o [ o2 [ o | o4 [ os | 06 | o | w | o
Lugng NO, (mg/kg) - V3i lugng nude 80 - 90%
1,6 9188 8979 8775 8575 8383 8189 8003 7821 7643 7469
1,7 7299 7133 §970 6812 6656 6505 | 6357 6212 6071 5933
18 5798 5666 §537 5411 5287 5167 5049 4935 4822 4712
1,9 6405 4500 4398 4298 4200 4104 4011 3920 3830 3743
2,0 3658 3575 3493 3414 3336 3260 3186 3113 3043 2973
2,1 2906 2840 2775 2712 2650 2590 2531 2474 2417 2162
2,2 2308 2256 2204 2154 2105 2057 2010 1964 1920 1876
23 1833 1792 1751 171 1672 1634 1597 1560 1525 1490
24 1456 | 1423 130 1359 1328 1298 1268 1239 1211 1184
25 1157 1130 1105 1180 1055 1031 1007 985 562 940
2,6 919 898 877 B58 838 819 800 782 764 747
2,7 730 713 697 681 666 650 636 621 607 593
2.8 580 567 544 541 529 517 505 493 482 471
2,9 461 450 440 430 420 410 401 392 183 374
3,0 366 387 349 341 334 326 319 311 304 297
3,1 291 284 277 m 265 259 253 247 242 236
32 231 226 220 215 210 206 201 196 192 188
3,3 183 179 170 171 167 163 160 156 152 149
34 146 142 139 136 137 130 127 124 121 118
3,5 116 113 110 108 105 103 101 98,0 96,0 94
3.6 91,9 89,8 87,7 85,8 838 81,9 80,0 78,2 76,4 74,7
3,7 73 7,3 69,7 68,1 66,6 65,0 63,6 61,1 60,7 59,3
38 58 56,7 55,4 54,1 52,9 53,7 50,5 49,3 48,2 47,1
1,9 46,1 45,0 44,0 43,0 42,0 41,0 40,1 39,3 383 374
4,0 36,6 35,7 34,9 34,1 334 32,6 30,9 311 30,4 29,7
Lugng NO, (mg/kg) - Vdi luong nudc 70 - B0%
1,6 9033 8827 8626 8430 8238 8050 7867 7688 7513 7342
1,7 7175 7012 6852 6696 6544 6395 6249 6107 5968 5832
1,8 5699 5570 5443 5319 5198 5079 4964 4851 4740 4633
1.9 4527 4424 4323 4225 4129 4035 3943 3853 3665 3680
2,0 3596 3514 3434 3356 3280 3205 3132 3061 2991 2923
2,1 2856 2794 2728 2666 2605 2546 24838 2431 2376 2322
2,2 2269 2217 2167 2117 2069 2022 1976 1931 1887 1844
23 1802 1761 1721 1682 1644 1606 1570 1534 1499 1465
2,4, 1432 1399 1367 1368 1306 1276 1247 1218 1191 1164
2,5 1137 1111 1086 1061 1037 1013 990 968 946 924
2,6 903 883 863 843 824 805 787 769 751 734
2,7 m 701 685 670 654 639 625 611 397 583
2.8 570 557 544 532 520 508 495 485 474 463
2,9 453 442 432 422 413 403 394 385 377 368
3,0 360 351 343 336 328 320 313 306 299 292
3,1 286 279 273 267 261 255 249 243 238 232
3,2 227 222 217 212 207 202 198 193 189 184
33 180 176 172 168 164 161 157 133 150 146
34 143 140 137 134 131 128 125 122 119 116
3,5 114 m 109 106 104 101 99 97 95 92
3,6 90,3 88,7 86,3 843 82,4 80,5 78,7 76,9 75,1 74,4
37 n7 70,1 68,5 67,0 65,4 63,9 62,5 61,1 59,7 58,3
38 57,0 §5,7 544 532 52,0 50,8 49,6 48,5 474 46,3
3,9 45,3 44,2 432 422 41,3 40,3 39,4 38,5 37,7 36,8
4,0 36,0 35,1 343 336 32,8 32,0 31,3 30,6 29,9 J 29,2
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Chiu trach nhiém xudt bdn:
Gidm déc NGO TRAN Al
Téng bien tap VU DUONG THUY

Bién tgp lan ddu :
TRAN THI PHUONG

Bién t@p tai bdn :
TRINH NGUYEN GIAO

Bién tgp mi thudt :
NGUYEN TIEN DUNG

Trinh bay bia :
LUU CHI DONG

Siza bdn in :
TRINH NGUYEN GIAO

Sép chiz :
PHONG CHE BAN (NXB GIL0 DUC)

PHUONG PHAP PHAN TICH DAT, NUGC, PHAN BON, CAY TRONG

In 1.000 cuén, khé 19x27 cm, tai Cong ty In Cong Doan Vigt Nam 169 Tay Son, Pong Da, Ha Noi.
Gidy phép xudt ban s4: 1536/561-01. In xong va ndp hru chiéu thang 4 nam 2001.
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