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bon NPK, trong d6 phuong phép theo giai phap hiru ich da pha lodng miu phan bén bang
thanh phan carbohydrat va xac dinh ham lwong phospho bing phé ké huynh quang tia X
dong thoi bo sung gia lugng phospho trong mau bang NH,H,PO, dé xdy dung mbi lién hé
ham lugng phospho theo cuong d6 huynh quang thu dugc dya trén két qua thyc nghiém, co
thé x4c dinh duoc luong phospho trén co s0 ham tuyén tinh, giam sai s6 va cho phép xac
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Linh vire ky thuat dwoc dé cap

Giéi phép hitu ich thudc linh vuc héa phan tich, cu thé 13 giai phap hitu ich dé
cap dén phuong phap x4c dinh ham lugng phospho hitu hiéu trong phan bén hdn hop
NPK.

Tinh trang ky thuit cida gidi phap hitu ich

Phén bén hdn hop NPK dugc san xuét nhiéu nhit va cling 12 loai phan bén c6
nhiéu ching loai nhit vi loai phan bén nay c6 ddy da cac chit dinh dudng da luong,
trung lugng va vi lugng. Cac nha san xuét con cin clr vao dit canh tic, cac loai cay
trdng dé san xuit phan bon chuyén dung cho céc loai cdy theo thoi gian sinh trudng
nhu: phén bén 16t cho lda, bon thic cho lua, phan bon chuyén dung cho ca phé, phan
bén chuyén dung cho hd tidu, mia, thanh long. D& phén tich dugc chinh x4c ham lugng
cac thanh phan dinh dudng trong phan bon hdn hop NPK rén, can biét v& céc loai
nguyén liéu, bao gdm: ngudn gdc, ham lwong cac chit dinh dudng cta ching va mét
sd cong nghé san xuét phan bon hdn NPK. Tuy nhién, viéc nay rét phirc tap khong chi
b&i thanh phan cta phan bén phic hgp ma con boi cac cong nghé san xudt phan bon.

Trong san xuét, quan 1y phan bon, viéc xéc dinh ham lwong céc thanh phan da
lugng, trung luong va vi lwong 14 hét sic can thiét, tuy nhién, hién khong c6 mdt
phuong phép téi wu c6 kha niang phan tich ddng thoi toan bd cac thanh phan c6 trong
phén bon.

Ddi véi phuong phép xéc dinh céc thanh phin da lugng trong phan bén, cu thé
cac thanh phan N, P va K di duoc 4p dung va theo TCVN 5815:2001, déi v6i phan
b6n hdn hgp NPK can xé4c dinh cac thanh phin co ban gdm 7 chi tiéu can phan tich,
trong d6 c6 3 chi tiéu da lugng N téng sb, P,Os hitu hiéu, K»O hitu hiéu va 4 chi tiéu
trung lugng: Ca, Mg, S, SiO,.

Céac phuong phap phan tich néu trén dya trén k§ thuit phan tich 1y héa nén
thuong mét thoi gian va phuc tap. Dic biét trong d6 tiéu tén vt liéu va nhan cong va
phu thudc nhidu vao chit luong héa chét phan tich. Cac phuong phap niy can cic hoa
chit tinh khiét vé mit héa hoc va cac diu kién thao tac chinh x4c nén chi phi phan

tich thuong cao.
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Ky§ thuét phan tich huynh quang tia X dd dugc cho 1a mot trong nhitng k¥ thuét
phan tich lwgng 16n véi chi phi thip va c6 thé 4p dung dwgc véi rt nhiéu thanh phén
chét rin. K thuét nay duwa trén phd hip phu, phat xa cta cac thanh phin nguyén té can
phan tich. Can ctr vao cudng do phat xa clia méu, c6 thé xac dinh duoc ham lugng cac
chét c6 trong mau. K¥ thuat nay da dugc 4p dung va hién c6 hai k§ thuat phan tich d6
13 k§ thuat phan tich thém chuén va phuong phap tham sé co ban. Ca hai phwong phap
nay déu dua trén phd huynh quang tia X d6i v6i cac mau do, trén co s¢ thém lugng b,
x4c dinh ndi suy ra két qua hodc cin cir vao mic phd huynh quang c6 thé tinh dugce ty
1& thanh phan chit c6 trong mau. V& nguyén tic k¥ thuat nay c6 kha ning phan tich
duogc voi hdu hét cac thanh phan nguyén t6.

D3 c6 mot sb phwong phap phan tich ham lugng phan bén dwa trén thiét bi huynh
quang tia X, vi du, Nguy&n Thé Quynh va cong sw, Thiét bi va phwong phéap phén tich
huynh quang tia X, x4c dinh nhanh, ddng thoi ham luong cac thanh phan trong phin
bén DAP, tap chi Héa hoc, 55(3¢12) 56-61, 06/2017 da d& cap dén phuong phéap phan
tich cac thanh phan phin bon DAP. Trong d6 phuwong phap nay cho phép phén tich
duogc lugng phospho tdng sb & mirc sai sb twong ddi khoang 2% va cho phép phén tich
t6t khi ham lwong P2Os ndm trong khoang tir 42 dén 48%. Han ché ciia phwong phap
nay 1a khi ham luong phospho cang cao, sai s§ cang 16n nén khéng thich hop dé phan
tich nhitng mau c¢6 ham lwong phospho 16n. Pidu nay 1a do lugng phospho do dugc
bang k§ thuat nay tuan theo phuong trinh phi tuyén tinh, khong thé do chinh x4c dugc
v6i mau c6 ham lwong phospho 16n.

Dé 4p dung k¥ thuét néu trén vao phan tich phan bén NPK, thuong phai pha
loang mAu, yéu cdu dbi vé6i vat liéu pha lodng, hodc phai rét tinh khiét, hoic phai
khong hodc chi ¢6 duy nhit mot phd va khong hdp phu/phéat xa cac phd cia cac
nguyén t khac trong mau. Diéu nay 13 v cung khé vi thanh phan cac trung lugng, vi
luong va céc tap chét khac trong phan bén hdn hop NPK rit khac nhau va khong tusn
theo bat cir mot tidu chudn nao. Céac vat liéu pha lodng thuong 1a vét li€u chua Liti, vi
du LizB4O2, LizB4O7, LiBO2, v.v.. Céc vét liéu ndy thuong dat va véi d6 tinh khiét hoa
hoc, s& dAy chi phi phén tich 1én rit cao, khong pht hop dé x4c dinh cho phén bén véi

lwong mAu 16m, 13p lai thudong xuyén.
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Do d6, cin c6 cai tién k§ thuat va cin c6 phuong phap xdc dinh thanh phin
phospho trong phan bén hdn hop NPK nhim giam duogc chi phi phan tich cling nhu
ting dugc do tin cay ciing nhw giam dugce sai s cta phép do.

Ban chit ky thuit ciia giai phap hitu ich

Giai phap hitu ich nhdm giai quyét cac vin d& néu trén, cu thé 13 giai phap hiru
ich @& xuét phwong phép x4c dinh ham lwong phospho trong phan bén hdn hgp NPK
va phuong phép xéc dinh ham lugng phospho kha dung c6 trong phén bon NPK trén
co s& huynh quang tia X.

Theo khia canh thir nhét, giai phap hitu ich d& c4p dén phwong phap xac dinh
ham lugng phospho trong phan bén hdn hop NPK, trong d6 phuong phap nay bao gdm
cac buédce:

a) pha lodng miu phan bon bang cach thu miu phan bén NPK cin phén tich,
nghién min va sdy khd, tiép d6 tron déu v6i thanh phén carbohydrat dang bot min theo
ty 16 mau/carbohydrat nim trong khoang tir 1/1 dén 1/10 theo khbi lwrong va nén thanh
vién thu dugc mau phan tich;

b) x4c dinh huynh quang tia X ctia mau bang phd ké huynh quang bang cach dua
mAu da chudn bi & trén vao do huynh quang tia X véi ché do kich thich cua deén tia X
voi HV=30kV; I=150uA, thoi gian tao dang xung 4,0ps thu dugc cuong do huynh
quang phét xa tia X ctia mau phan tich;

¢) tao miu bd sung phospho bang cach nghién min NHsH,PO4 va phdi tron véi
mAu phan tich theo loat véi it nhit 5 miu véi lugng NH4H,PO4 bd sung cho mdi mau
nam trong khoang tir 0,1 dén 10% theo trong luong, sau khi tron déu, nén thanh vién
va tién hanh x4c dinh huynh quang tia X véi cac mAu bd sung véi ché do kich thich
cua den tia X véi HV=30kV; [=150uA, thoi gian tao dang xung 4,0ps thu dugc cudng
d6 huynh quang phat xa tia X 1an lugt v6i cac mau bd sung; va

d) x4c dinh ham luong phospho c6 trong miu biang cach dva trén cudng do phat
xa cla tia X thu duoc dbi véi miu ban diu va cac miu bd sung, tir d6 1ap ham tuyén
tinh va ndi suy gié tri ndng d6 phospho trong miu phan tich theo ndng dd ciia mau pha
v6i lugng phospho bing 61,7% lugng NHsH2PO4 bd sung tir 6 x4c dinh gid tri % ham

lwong phospho ¢6 trong mau phan bén ban dau.
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Theo mét phuong 4n thyuc hién, trong d6 thanh phan carbohydrat dugc ding dé
pha logng mAu phan bén dugc lya chon tir nhém bao gdm glucoza, galactoza, fructoza,
sucroza, lactoza, maltoza, trehaloza, sorbitol, mannitol, maltodextrin, cac oligo sacarit,
tinh bot, xenluluza, hemixenluloza, pectin, hydrocoloit hodc hén hgp cta ching.

Theo médt phuong 4n thyuc hién, trong d6 thanh phin carbohydrat dugc dung dé
pha loing mAu phan bén 1 tinh bot hodc xenluloza.

Theo mdt phuong an thuc hién, trong d6 miu bd sung duogc tao ra véi luong
NHH,PO4 b4 sung cho mdi miu véi mirc bd sung liiy tién dugce chon trong nhém bao
gdm 13°0,1, 0,2, 0,3, 0, 4, 0,5 hodic 1% theo trong luong.

Theo mdt phwong an thuc hién, trong d6 mau bd sung duoc tao ra 13 5 miu véi
luong NH4H,PO4 bd sung 12 0,5, 1, 1,5, 2 va 2,5% theo trong luong.

Theo khia canh thir hai, giai phap hitu ich dé c4p dén phuong phép xé4c dinh ham
lugng phospho kha dung c6 trong phan bén hdn hop NPK, trong d6 phuong phap nay
bao gbém cac budc:

a) loai bé phospho hoa tan trong mau bing cach hoa tan miu phin bén NPK
trong nudc ¢ nhiét d6 40°C trong diéu kién khudy trong 60 phut, thu phin cin va tiép
d6 hoa tan trong amoni xitrat & nhiét do 40°C, pH=7 trong diéu kién khudy 60 phut,
sau khi loc, sdy kho thu mau loai b phospho hoa tan;

b) xac dinh ham lugng phospho ¢6 trong miu da loai bé phospho hoa tan bang
phuong phép xac dinh ham luong phospho néu trong cac diém 1-5 yéu ciu bao ho dé
xé4c dinh lwgng phospho khdng tan trong mau da loai bé phospho hoa tan;

¢) xac dinh ham luong phospho cé trong miu phan bén NPK d4 néu bing
phwong phép néu trong céc diém 1-5 yéu ciu bao ho @ xac dinh luong phospho ¢6
trong mau phéan bén; va |

d) x4c dinh ham lugng phospho kha dung dwa trén gia tri phospho c6 trong mau
phan bén va gia tri phospho khong tan dé tinh dugc ham lwong phospho kha dung c6
trong mau phan bén cin phan tich.

Phuong phép theo gidi phép hitu ich cho phép xéc dinh dugc chinh xac ham
lwong phospho c6 trong mau phan boén, cho phép xac dinh dwge phospho tdng sd,

phospho hitu hiéu vé6i cting mot k§ thuat do duy nhét.



2787

Mo ta van tat cac hinh vé

Hinh 1 14 biéu @6 thé hién cudng d6 huynh quang (CPHQ) phu thudc ndng do
phospho thém APt thu dugc theo Vi du 1 khi do truc tiép lwong phospho trong méu
phén bén Binh Dién.

Hinh 2 13 biéu db thé hién cudng do huynh quang phospho phu thudc ndng do
phospho thém APt noi suy khi tinh ham lugng phospho duoc do truc tiép trong miu
phan bén Binh Pién theo Vi du 1.

Hinh 3 1a d0 thi so sanh phd huynh quang mAu phén bén Binh Dién trudc va sau
pha lodng theo Vi du 2.

Hinh 4 14 d6 thi so sanh phd huynh quang hai mAu xelulo va xenlulo thém 1%
phédtpho thu duge theo Vi du 2.

Hinh 5 13 db thi so sanh phd huynh quang hai mdu phan bén pha lodng bing
xelulo (miu B1X9P[0]) va phan bén pha lodng bing xelulo di dugc thém 1% phospho
(mAu B1X9P[4]), ty 1& 1:9 theo Vi du 2.

Hinh 6 13 biéu db thé hién cuong d6 huynh quang phospho phu thudc ndng do
phospho thém (0,9AP) thu duoc theo Vi du 2 khi do lugng phospho trong miu phan
bon Binh Dién bang phuong phép pha xenlulo va thém lugng phospho.

Hinh 7 14 biéu d6 thé hién cuong d6 huynh quang phospho phu thudc ndng do
phospho thém APt (0,9AP) ndi suy khi tinh ham luong phospho trong mau phan bén
Binh Dién bang phuong phép pha xenlulo va thém luong phospho theo Vi du 2.

MG ta chi tiét giai phap hiru ich

Sau day, giai phap hitu ich mo ta chi tiét véi cac phuong an va cac vi du thuc
hién cu thé, tuy nhién, cac phuwong 4n va cac vi du nay chi nhdm muc dich mé ta, 1am
rd ban chét cta giai phap hiru ich chir khéng nhim muc dich han ché pham vi clia giai

phéap hitu ich.

Phuong phép thém chuén 13 co s& cia phuong phép theo giai phép hitu ich trong
viéc tinh toan va duoc 4p dung cho phan tich mot thanh phan trong mau bang cach cho
thém vao mau mét luong nguyén t6 cAn phén tich da biét ham lugng. Cudng dd huynh
quang (CDHQ) I; va I> trude va sau khi thém dugce sit dung dé tinh ham luong chua
biét bing ngoai suy hoic tinh toan. Néu né 14 tuyén tinh nhu gia thuyét 1a duong lién

nét.
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Nguyén t& thém khéng phai don chit thi phai tinh toi hop chét ciia nguyén t6
duge thém vao. Goi S; 1a mAu phan tich ban diu v6i ham lugng C; dugc dwa thém vao
phén o cta hop chit A véi phan ham luong da biét C, cua nguyén t6 i dwgc thém vao
mdt phan miu S;. Him lrgng ctia nguyén td i trong hdn hop S 1a:

I Ci+0'C0-

G = e 2)

CPHQ mAu phan tich ban dau duoc cho béi phuong trinh:

QG
I, =
Sy 3)
Vi hdn hop duge pha thém la:
2 s,
Tt dinh luat cOng ta co:
x _ ;L;-l +0'[t:§2
) 1+ (5)
Két hop phuong trinh (2) — (5)
C; I
= : (6)
oCq (1 + L )12—11
#Sl

Mbi lién hé (6) c6 dang nhu phwong trinh (1) khi ou4 pp tién toi khong; didu
kién nay thuong twong tng véi sw thém vao rat nhd trong viée xac dinh ham luong

thép.

Trong khoang 4p dung cla phuong trinh (1) c6 thé dwgc xem xét mé rong vai
mdt cach don gian. Mot vat chét twong ty phai c6 2 loai tinh khiét: Ag khong chira
nguyén t6 huynh quang va A c6 chira nguyén t6 huynh quang tai mot ham lugng Co.
Ca hai m3u dugc chudn bi bang cach tron mot phdn mAu S; v6i 6 phan clia Ao va mot
phan miu S; véi o phin cta A. Vi thanh phan co so 12 khong dbi, su tuyén tinh c6 thé
dugc gia thiét va tir cac cudong d6 huynh quang I va I, tinh ra ham luong chua biét:

I

LI

Ci O'Ccr (7)

M&i lién hé nay gin gidng voi phuong trinh (1) nhung 4p dung dugc cho vung

ham lugng 16n C..
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Giai phép hitu ich dé xuét phuong phap xac dinh ham lugng phospho trong phan
bén hdn hgp NPK va phuong phép xac dinh ham luong phospho kha dung c6 trong
phan bon NPK trén co s& huynh quang tia X.

Theo giai phéap hitu ich va cac k§ thuét lién quan dén viéc 14y mau, bao quan miu
phan bén dugc st dung va tuan theo tidu chudn chung duoc quy dinh, vi du theo
TCVN 8559:2010 dbi v6i phospho. Cac héa chét sir dung 14 héa chit phan tich thong
thuong dugc st dung, t6t hon 13, nhung khong chi gii han &, hoa chit tinh khiét vé
mat hoéa hoc dung trong phan tich.

Phén bén hdn hop NPK chi phitc hop phan bon it nhét c6 chtra cac thanh phin da
lwong N, P va K, Phan bén dé xac dinh ham lwong phospho theo sang ché 13 1a phan
bon hdn hgp NPK bét ky & dang rén chita phospho, vi du phan 14n nung chay, phan lan
supe, phan 1an supe lan kép, co thé & dang phtc hop mot hodc nhiéu thanh phé”m khac
nhau gém nito, kali, canxi, silic, magié, hop chét sunfat, v.v. v6i cac chét phu gia nhu
cao lanh, dit sét, than ban, bot quéang phosphorit, than non, v.v. va cé thé duogc san
xuét theo cic cong nghé khac nhau nhu céng nghé thap cao, nung chay, cong nghé
phén boén tan chdm. Cac dang phan bén cin phén tich phospho khong gidi han & ham
luong phospho, nhung thuong ¢6 ham lugng phospho tong sb tir khoang 1% dén 50%
theo trong lugng.

Thuc t&, v6i cac loai nguyén lidu va cong nghé san xuit phan bon hdn hgp NPK
da dang nhu d3 trinh bay trén, nhan thiy ring phan bén hdn hop NPK rit nhiéu loai,
dang phan bén, ma mdi loai, dang phan bon can c6 ddy chuyén, may moéc, thiét bi phu
hop d& san xuét va rit kho xac dinh dugc timg thanh phan trong d6, dic biét 1a bang
phuong phap huynh quang tia X do trong hién twong hip phu va phét xa huynh quang
13n nhau béi cac nguyén tir. Ngoai viéc phic tap clia mau, viéc xac dinh ham luong
phospho con phai loai b duge cac tin hiéu nhiéu do viéc hip phu/phat xa giy ra.

Theo khia canh thtr nhét, giai phap hitu ich dé cip dén phuong phép xac dinh
ham lwong phospho trong phan bon hdn hop NPK, trong d6 phuong phap niy bao gdm
cac budce: a) pha lodng miu phan bén; b) xac dinh huynh quang tia X ctia miu; c) tao
mAu bd sung phospho; va d) x4c dinh ham luong phospho c6 trong mau.

Trong budc pha lodng mau phéan bén, tién hanh thu miu phan bén NPK can phan

tich. Mau dugc nghién min bang thiét bi nghién va riy qua riy ¢ 15 250pum theo tidu
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chuin dé ddng nhit mAu sao cho thu dugc mau bot min. Tiép d6 tién hanh sdy kho
trong thiét bi sdy dén khi khéi lwong khong dbi.

Theo thyc nghiém, cic tac gia thdy rang, dé xac dinh ham lugng phospho c6
trong phan bon, trudng hop tién hanh xac dinh véi lugng phospho cé trong mau trén
10% thi @b thi huynh quang phat xa cuc dai clia pic twong ng ctia phospho s& tudn
theo biéu dd phi tuyén tinh ctia ham da thirc, cu thé 14 s& tuan theo bidu db ham bac hai
y = ax*+bx +c. Viéc xac dinh gia tri ngoai suy d6i voi ham béc hai s& cho gia tri sai s&
161, ngoai ra, chi can v6i mot thay d6i nho vé& ham luong, cudng dd huynh quang cuc
dai cua pic tuwong ng vdi phospho ngay lap tic s€ thay d6i v6i khoang sai sb 16n
khién két qua thu duoc khong dang tin cay.

D3 c6 mot sd phwong phap nham khic phuc vin d& néu trén, cu thé dé pha loang
miu dd c6 mot sb tac gia st dung nén natri tetraborat dé ing dung pha lodng méu
quang bauxit, quing sit, quing sulfit, s dung lithium tetraborat dé pha lodng miu xi
ming, nhom silicat, d4 khodng hodc lithium metaborat dé pha loang miu da silicat,
silicat-nhdm, v.v. Tuy nhién, vi€c pha lodng st dung céc chét nén pha lodng nay tén
kém va cin hoa chit ¢ do tinh sach cao.

Dé khic phuc van dé k¥ thuat néu trén, cic tic gia da nghién ctru va nhén thiy
rang, d6i v6i mot sé hop chit c6 trong lugng phan tir thép, khi bd sung vao s& khong
anh hudéng bdi cudng dd huynh quang. Cu thé, céc tic gia, bang thuc nghiém da xac
dinh dugc rang, khi pha lodng miu phan bén véi mot thanh phén carbohydrat s& hoan
toan loai bé duogc sai s& do viéc hdp thu/phét xa béi mAu mang lai, ddng thoi gidm chi
phi phén tich do carbohydrat ré, d& tim kiém va déng nhat miu.

Theo cac phuong 4n wu tién, mau dang bdt min dugc pha véi carbohydrat theo ty
1& mAu/carbohydrat ndm trong khoang tir 1//1 dén 1/9 theo khdi lwgng. Cy thé 1a mau
dang bot min dugc pha véi carbohydrat theo ty 1€ 1/2, 1/3, 1/4, 1/5, 1/6, 1/7, 1/8 hodc
1/9 theo khéi lvgng. Muc dich cia viéc pha lodng nay nhim dua ndéng d6 ciia phospho
¢6 trong mAu nam dudi 10% theo trong lugng, t5t hon 13 ndm nim trong khoang tir 0,1
dén 9%, tdt hon nita 14 ndm trong khoéang tir 0,5 dén 5%, tot hon nita 1a nim trong
khoang tir 1 dén 2% theo trong luong.

Cén luu y ring, ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuit nay hiéu
réng, dé xac dinh khoang né)ng d6 tbi vu ctia miu do, khong c6 mot huéng dan cu thé

va c6 thé sau khi pha lodng, ham lwgng phospho cao honn 10%, khi d6 viéc pha lodng
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s& dugc thuc hién lai véi mice pha lodng cao hon, vi du, sau khi pha lodng v6i néng _d()
1/2, lugng phospho xac dinh 16n hon 30%, khi d6 ham da thic xdy dung c6 dang
phuong trinh bac hai, khién két qua thu dugc khong déng tin cdy, khi d6 ngudi ¢6 hiéu
biét trung binh trong linh vuc k§ thuat nay hoan toan hidu rang c6 thé cin pha lodng
v6i ndng @6 thip hon, vi du 1/5 dé thu dugc két qua pha lodng lwgng phospho duédi
10%.

Theo modt phuong an thuc hién, trong dé thanh phin carbohydrat dwgc ding dé
pha lodng mau phan bén dugc lya chon tir nhém bao gbm glucoza, galactoza, fructoza,
sucroza, lactoza, maltoza, trehaloza, sorbitol, mannitol, maltodextrin, cac oligo sacarit,
tinh bot, xenluluza, hemixenluloza, pectin, hydrocoloit hodc hdn hgp cta chiing. Theo
mot phuong 4n wu tién, trong d6 thanh phéan carbohydrat dugc ding dé pha loang miu
phén boén 1a tinh bdt hodc xenluloza. Theo mot phuong an dic biét vu tién, trong do
thanh phén carbohydrat dugc ding dé pha loang mAu 1a tinh bét.

* Theo d6, thanh phén carbohydrat duge nghién min theo tidu chuén tuong tng véi
tiéu chudn nghién mau, cy thé 1a dugc nghién va rdy qua ray c& 18 250pum. Tiép d6
mAu duoc phéi tron voi thanh phin carbohydrat, tron déng nhét va ép thanh vién lam
mAu phan tich.

Trong budc xac dinh huynh quang tia X ctia miu bang phd ké huynh quang bang
cach dwa mau da chuén bj & trén vao do huynh quang tia X. Ché d9 kich thich ctia dén
tia X duoc thiét 1ap véi HV=30kV; I=150uA, thoi gian tao dang xung 4,0ps. Véi ché
d6 nay, phd thu dugc 1a 18 nét va thu duoc cuong dd huynh quang phat xa tia X cta
mau phan tich.

Trong budc tao miu bd sung phospho, dé thu phd huynh quang thich hgp, hop
chit phospho bd sung cin phd bién, d& tiép can va dic biét phai cho phd dic trung va
khong anh hudng béi viéc hip phu/phat xa voi cac thanh phan c6 trong mau. Céc tac
gi4 nghién ctru va da nhan thy ring, v6i NHsH,PO4 chi cho mdt dinh tia X dic trung
P(Ko) va dic biét hop chit nay dn dinh theo thoi gian, khong bi mét khdi lugng nén
khong anh hudng dén két qua phan tich. Hop chét nay c6 ham lwgng phan tir phospho
trong phan tr 1a 61,7%. Do @6, khi xac dinh dugc chinh x4c lugng NHsH>PO4 hoan
toan c6 thé tinh dugc ham luong ctia phospho bd sung.

Ngoai NHsH,PO4, con ¢6 hop chit (NH4)H,PO4 ciing cho mét dinh tia X dic
trung P(Ka) va c¢6 ham lwong phospho trong phén tir 14 52,87% ciing thich hop dé 1am

-10-



2787

mAu bd sung phospho, tuy nhién hop chét nay dé 1au ngoai khong khi s& mat dan NH;
va tr¢ thanh NHsH,POs, Do d6, trong mdt phuong 4n cu thé, c6 thé s dung
(NH4);H,POq4 thay cho NH4H,PO4 nhung khéng phai 1a phuong 4n t&i wu duge su
dung theo giai phéap hitu ich.

Theo d6, mau NHsH,PO4 duoc nghién min va riy ra ray c& 18 250um, tiép @6
phéi trén v&i mau phan tich theo loat véi it nhét 5 mAu. Muc dich cia viéc phdi tron
theo loat véi mirc bd sung lily tién x4c dinh cudng do6 huynh quang ting twong (mg
theo lugng NH4H2PO4 b sung. Tir d6 x4c dinh dugc ham ty 1€ ndng dd-cudng do.

Luong NH4H>PO4 dugc bd sung cho mdi mAu nidm trong khoang tur 0,1 dén 10%
theo trong lugng. Sau khi tron du, nén thanh vién va tién hanh xac dinh huynh quang
tia X v&i cdc mau bd sung véi ché d6 kich thich cua dén tia X véi HV=30kV;
I=150uA, thoi gian tao dang xung 4,0us thu duge cuong do huynh quang phat xa tia X
1an luot v6i cdc mau bd sung.

Theo mdt phwong 4n thuc hién, trong d6 miu bd sung duoc tao ra véi luong
NHH,PO4 bd sung cho mdi miu véi mitc bd sung lity tién 12 mot hang sd, trong d6 ty
1€ 1oy tién bd sung nay dugc chon trong nhém bao gém 12 0,1, 0,2, 0,3, 0, 4, 0,5 hoac
1% theo trong lwong. Vi du, néu tao ra loat 10 miu véi lugng bd sung liiy tién 0,2%
khi d6 lugng mAu bd sung 14n luogt sé& 12 0,2%, 0,4%, 0,6%, 0,8%, 1,0%, 1,2%, 1,4%,
1,6%, 1,8% va 2% NH4H,POq theo trong lwgng mau phan tich dd dugc pha loang.

Theo mot phuong 4n thuc hién, trong d6 miu bd sung duogc tao ra 1a 5 mau véi
lugng NH4H>PO4 bd sung iy tién 14 0,5% theo trong luwong, cu th120,5,1,1,5, 2 va
2,5% theo trong lugng.

Trong budc xac dinh ham lugng phospho c6 trong mau, tién hanh 14p ham sb
bing cach dua trén trén cuong d phat xa cta tia X thu duge d6i v6i mau ban dau va
céc miu bd sung véi lugng bd sung tuyén tinh. Viéc 1ap ham s6 nay co thé tinh duge
bang cac phuong phép toan hoc thong thudng hodc bang sy trg gitp cla chuong trinh
may tinh, vi du bing sy tr¢ gitip clia chuong trinh excel, cu thé, dwa vao biéu dd
“scatter” d& v& @b thi ndng do-cuong d6. Tiép d6, 1ap ham véi “trendline option™ 1a
“polynominal” véi thong sb 12 2. T d6 x4y dung dugc ham sd, sau khi cho gid tri
cuong d6 =0 (y=0) s€ suy ra thu duoc gid tri ham luong (X).

Sau khi 14p ham tuyén tinh, tinh gi4 tri x va ndi suy gia tri ndng d6 phospho trong

mAu phan tich theo ndng d6 cia mAu pha, cu thé véi lugng phospho bang 61,7% lugng
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NH4H>POj4. Can cr vao mirc d pha lodng mAu phén bon s€ d6 x4c dinh dugc gia tri %
ham luong phospho ¢6 trong mau phan bén ban dau.

Theo khia canh thir hai, giai phap hiru ich dé cap dén phuong phép xac dinh ham
lugng phospho kha dung c6 trong phan bon hdn hop NPK, trong d6 phuong phap nay
bao gdm céc budc: a) loai bo phospho hoa tan trong mau; b) xac dinh ham luong
phospho trong miu di loai bé phospho hoa tan; c¢) xac dinh ham luong phospho c6
trong mau phan bon; va x4c dinh ham lugng phospho kha dung.

Trong budc loai bé phospho hoa tan trong miu, tién hanh hoa tan miu phan bén
NPK trong nude. Tiép d6 loai b phin nudc, thu phan cin va rira bing amoni xitrat &
nhiét d6 40°C, pH=7 trong diéu kién khudy. Muc dich ciia qué trinh nay nhim loai bo
hoan toan lwgng phospho kha dung ¢ kha ning tan trong nudc va cdy trdng cb thé six
dung, giit lai phan chét rin khong tan, trong d6 c6 lugng phospho ma cay trdng khong
thé sir dung duogc. Sau khi loc, rira lai phﬁn cdn béng nudc va séy khé thu dugc mau da
loai bd phospho hoa tan.

Theo d6, giai phap hitu ich d& xuit phuong phap, thay vi phat hién truc tiép
lwong phospho kha dung thi giai phép s& tién hanh phat hién gian tiép lwong phospho
kha dung bang cach xac dinh lwong phospho khong tan trong nudc va amoni xitric va
lwong phospho tong sb. |

DPé x4c dinh ham lugng phospho c6 trong mau da loai bd phospho hoa tan, tién
hanh x4c dinh ham lugng phospho khéng hoa tan trong miu bang phwong phép xac
dinh ham luong phospho theo giai phap hitu ich. Sau khi x4c dinh, thu dugc gia tri
ham luong phospho khéng hoa tan trong mau da loai bé phospho di hoa tan. Lugng
phospho khong hoa tan trong mau duoc x4c dinh 1a lwgng phospho khong kha dung va
cy trong khong c6 kha ning st dung lwong phospho nay.

Pé xac dinh ham luong phospho ¢6 trong mau phan bén NPK, tién hanh x4ac dinh
ham lugng phospho c6 trong phan bon bing phuong phap xac dinh phospho theo giai
phép hitu ich. Lugng phospho nay dugc xac dinh 1a lugng phospho tdng s6, bao gdbm
ca thanh phan phospho hitu ich va phospho khong hitu ich. Lugng phospho hitu ich
hay lwong phospho kha dung ma cay trong c6 thé sir dung dé chuyén hoéa 1 luong
phospho hoa tan trong nudc va trong dung dich amoni xitrat, lugng phospho khong

hitu ich thi khong c¢6 kha ndng hoa tan.
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Nhu vy c6 thé thiy ring, dé xac dinh ham luong phospho kha dung khi biét
lugng phospho tng sé va lwong phospho khéng kha dung hoan toan c6 thé dya trén
gi4 tri phospho c6 trong miu phan bén va gia tri phospho khong tan dé tinh dugc ham

luong phospho kha dung c6 trong mau phan bén can phan tich.
Vi du thwc hi€n gidi phap hiru ich

Vi du 1. Xdc dinh ham lwong phospho ciia miu phin bon NPK goc bang phwong
phdp do huynh quang tia X

DPé x4c dinh ham lugng phospho trong miu phan bén NPK ban dau, tién hanh 4p
dung do béng hé may VietSpce 5006 ctia Vién Khoa hoc Vit li¢u, Vién Han lam Khoa
hoc va Cong nghé Viét Nam.

M32u phan bén NPK cin phén tich 13 miu phan bén Binh Dién dugc ban trén thi
tredng, miu sau khi duge nghién min va riy qua rdy c& 16 250pum rdi nén thanh vién
duong kinh khoang 3cm ding 1am mau phan tich. Tién hanh tao loat mau véi lugng
NH4 HPO4 bd sung vao miu v6i mot lwong phospho APt (%) véi ky hidu mau 1a MO
(0%), M1 (0,5%), M2 (1%), M3 (1,5%), M4 (2%) va M5 (2,5%). Luong APt (%)
dugc quy tuwong ting cho lugng A(P20s)r (%) va A(NHePO4)r %. Céc thong s6 ché do
kich thich ctia dén tia X voi HV=30kV; I=150uA, thoi gian tao dang xung 4,0ps thu
dugc cudng dd huynh quang (CPHQ) phét xa tia X 1an lugt véi cic mau bd sung P-Int
(¢/s). Tién hanh do mAu v&i mbi miu do 1ap lai 3 1An véi sai s& Err(c/s), két qua do
duoc thé hién trong bang 1 bén dudi.

Bang 1: K&t qua thir nghiém do phospho trong mau phan bén hén hgp NPK bing

phuong phap thém
Ki Hop chét thém (NHs H2POs)r % CPHQ (c/s)
higu | B (0) ANHPO)r % | A(P205)1(%) | APr (%) | P-Int(c/s) | Err(c/s)
MO | 100,00 0 0 0 6146,51 36
M1 | 98,143 1,857 1,1457 0,5000 | 6385,15 36
M2 | 96,286 3,714 2,2915 1,0000 | 6552,58 37
M3 | 94,429 5,571 3,4372 1,5000 | 6804,07 38
M4 | 92,572 7,428 4,5830 2,0000 | 6863,55 38
M5 | 90,715 9,285 5,7287 2,5000 | 6969,51 39
Phospho trong phan bén: APm (%) -14,0009 -6,1100 0 0
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Pé x4c dinh ham, sir dung chuong trinh excel dé tinh todn, cu thé, dya vao biéu
dd “scatter” @& v& dd thi ndng do-cuong do. Tiép do, 1ap ham véi “trendline option” 14
“polynominal” véi théng s6 1a 2. Tir d6 xay dung dugc ham s6 dang y= ax® + bx + ¢
(y=-78,226x> + 527,09x+6140,6) v6i hé s6 hdi quy R? (R?=0,9918). Két qua phan tich
dugc thé hién trén cac hinh 1 va hinh 2.

Nhu vy trong mAu phan bén hdn hop Binh Dién ¢6 ham lugng P = 6,11%, hé s6
0,4364 quy ddi tir P ra P,0s = 14,0 %.

Tuy nhién, cin lvu ¥ ring, ham sé dé thu gi tri hdi quy 1a dang phuong trinh bac
hai, do d6 sai sb trong phép do nay 16n va gié tri P,Os = 14,0% Ia khong chinh x4c véi
hé sb sai sb 1én t6i 5,5%. Do d6, viéc ap dung phuwong phap do va tinh truc tiép 1a
khong chép nhan duoc.

Vidu 2. Xdc dinh ham lwong phospho trong mdu phin bén NPK pha lodng

Dé x4c dinh anh hudéng cta nhifu dén phd, thir nghiém véi miu phan bén Binh
Dién, mAu sau khi dugce nghién min va rdy qua riy c& 16 250um dé 1am mAu phén tich.
Xenlulo dugc st dung 1am mAu thir nghiém duge bd sung mot lugng NH4H,PO4 v6i ty
1& nhu trong Bang 2, cic miu dugc ddnh s6 XP[i]. Phuong phap thuc hién nhu trong
Vidu 1.

Bang 2: Cac miu xenlulo pha thém phopho

Mau | CeHi00s | ANHsH2POs)1% | A(P20s)T % APT %
XP[0] | 100,0000 0,0000 0,0000 0,0000
XP[1] | 99,0716 0,9284 0,5729 0,2500
XP[2] | 98,1432 1,8568 1,1458 0,5000
XP[3] | 97,2148 2,7852 1,7186 0,7500
XP[4] | 96,2864 3,7136 2,2915 1,0000
XP[5] | 95,3580 4,6420 2,8644 1,2500

Sau khi do cdc miu xenlulo phéi tron NH4H,POq, tién hanh phéi tron véi mau
phan bén theo ty 16 1/9, tién hanh do va so sanh phd. Két qua dugc thé hién trén céc
Hinh 3 dén Hinh 5.

Mot phdn mAu phan bén duoc tron déu véi cac miu XP[i] theo ty 1& 1:9, phan
tich cac mAu va 13p lai cac budc da 1am nhu trén. Hinh 6 14 so sanh phd huynh quang
ctia hai mAu xelulo chua thém phospho va xenlulo bd sung 1% phospho. Hinh 7 13 so

sanh 2 phb huynh quang ctia mau hén hop phan bén Binh Dién véi xenlulo khong bd
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sung phostpho va mau hdn hop phén bén Binh Dién véi xenlulo bd sung 1% phospho
theo ty 1€ 1:9.

Bang 3 trinh bay cac mAu hdn hop phan bon Binh Pién véi xenlulo cb bd sung
phospho v6i cdc ham lugng téng theo cép sb cong, duge tron déu theo ty 18 1:9. Goi X
1a lwong phospho trong mAu cin phan tich, gia tri X bing gié tri tim dugc nhan véi hé
s6 pha loang (- 5,76 = - 0,6401%9)

Bang 3: Cac mau hdn hop phan bén va xelulo bb sung phospho

Tylé1 [ Ty169| Kyhieu | P.Os(%) | P (%) | 0,9*APr(%) | P int(c/s) | Err
BD13 | XP[0] | B1X9P[0] X 0,000 443 11
BD13 | XP[1] | B1X9P[1] 0,225 570 12
BD13 | XP[2] | B1X9P[2] 0,450 737 13
BD13 | XP[3] | B1X9P[3] 0,675 928 14
BD13 | XP[4] | B1X9P[4] 0,900 1052 15
BD13 | XP[S] | B1X9P[5] 1,125 1190 16
Phospho trong phan bon -13,20 -5,76 -0,6401 0

Phuong phép pha lodng da x4c dinh ham P,Os trong miu 1a 13,20%.
Xac dinh sai sé thip nhét va cao nhét vé ham lugng P20s. |
Gi4 tri ham lugng P2Os thip nhit ing voi gia tri do tir mau B1X9P[5] cong véi
sai sb, bang 1190 + 16 = 1206. P,0s trong mau 1a 12,90%.
Bang 4: Gi4 trj thdp nhit ham luong P20s

Tylé1l | Tylé9 Ky hiéu P20s (%) | P (%) | 0,9AP(%) | P-Int(c/s) | Err(c/s)
Bb XP[0] | B1X9P[0] X 0,000 443 11
BD XP[1] | B1X9P[1] 0,225 570 12
BD XP[2] | B1X9P[2] 0,450 737 13
Bb XP[3] | B1X9P[3] 0,675 928 14
Bb XP[4] | B1X9P[4] 0,900 1052 15
BD XP[5] | B1X9P[5] 1,125 [1206] [16]

Phospho cuia phan bon -12,90 -5,63 | -0,6257 0

Gi4 tri ham luong P20s cao nhét Gng véi gia tri CDHQ do tir mau B1X9P[5] trix véi
sai sb, bang 1190 - 16 = 1174. P,0s trong mau 1a 13,46%

Bang 5: Gia tri thip nhat ham lugng P,0s

Tyle1 | Ty1e9 | Kyhieu | P20s(%) | P (%) |0,9AP (%) | P -Int(c/s) | Err
BP | XP[0] | BIX9P[0] X 0,000 443 11
BDP | XP[1] | BIX9P[1] 0,225 570 12
BD | XP[2] | BIX9P[2] 0,450 737 13
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BD XP[3] | B1X9P[3] 0,675 928 14

Bb XP[4] | B1X9P[4] 0,900 1052 15

BD XP[5] | B1X9P[5] 1,125 [1175] [16]
Phospho cta phén bén -13,46 -5,88 -0,6529 0

Vé6i phuong phép thém pha lodng miu xubng 9 1an bing xenlulo va bd sung
phospho véi mdt lugng nho, dd xéc dinh ham luong P,0Os = 13,20 + 0,30 %.

Do d6, phwong phap theo giai phap hiru ich cho thdy phép do c6 mirc sai sb thip
va két qua dang tin cdy, bing phuong phap bd sung va pha lodng theo gidi phdp, sai sd
giam tir 5,5% xudng con 0,3%. Do d6, viée ap dung phwong phap theo giai phap hitu
ich ndm trong pham vi sai s6 cho phép cua cc phép do thong thuong va hoan toan cé

thé ap dung va két qua dang tin cay.
Hi€u qua dat dwgc cia gidi phap hiru ich

Giai phap hitu ich dua ra dugc phuong phép xac dinh ham lugng phospho trong
phéan bén hdn hgp NPK trén co s& phan ti nén hiéu qua va dang tin ciy. Bing cach
pha losing miu phan bén véi thanh phén carbohydrat khong gy nhidu xa anh huéng
dén két qua phén tich, giai phap cho phép gitt nguyén dugc phd huynh quang ma
khong phai hiéu chinh cac tham sb lién quan, didu niy gitp gidm chi phi cho viéc tao
mAu ddng thoi giam duoc.

Thanh phén pha loing duoc sir dung 13 thanh phén ré tién va dé kiém va dic biét
khong anh huéng dén phd do nén d& dang thuc hién rat thich hop dé tng dung trong
thuc tién.

Phuong phap theo gidi phap hitu ich cho phép xac dinh dugc chinh xac ham
lugng phospho c6 trong miu phan bén, cho phép xac dinh dugc phospho tbng sb,
phospho hiru hiéu vi ciing mot k¥ thuat do duy nhét.

Bing viéc bd sung NHsH2PO4 va pha lodng méu, quy trinh theo giai phdp cho
phép ndi suy dugc ham lugng phospho ma khoéng cin phai x4c dinh sai s6 do hip
phu/phét xa mang lai. Ngoai ra, viéc st dung NHsH,PO4 dé gia lugng phospho trong
mAu cho phép x4c dinh dugc mbi quan hé tuyén tinh gitta cuong do-ham lugng dé co

thé x4c dinh duge chinh xé4c lugng phospho trén co s lugng phospho bd sung.
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YEU CAU BAO HQ

1. Phuong phap xac dinh ham lwong phospho trong phin bén hén hop NPK, trong d6

phuong phap nay bao gdm céc budc:

a) pha lodng mAu phan bon bang cach thu miu phan bén NPK cin phén tich, nghién
min va sy kho, tiép d6 tron déu véi thanh phan carbohydrat dang bdt min theo ty 1&
mAu/carbohydrat nim trong khoang tir 1/1 dén 1/10 theo khdi lugng va nén thanh vién

thu dugc mau phén tich;

b) xé4c dinh huynh quang tia X ctia miu bang phd ké huynh quang bang cach dwa mau
da chudn bi & trén vao do huynh quang tia X véi ché do kich thich ciia dén tia X véi
HV=30kV; I=150uA, thoi gian tao dang xung 4,0ps thu dugc cudng do huynh quang

phat xa tia X cua mAu phén tich;

¢) tao mau bd sung phospho bing cich nghién min NH4H,PO4 va phdi trén v6i mau
phan tich theo loat v&i it nhét 5 mAu voi lugng NH4H2PO4 bd sung cho mdi miu nim
trong khoang tir 0,1 dén 10% theo trong lugng, sau khi tron déu, nén thanh vién va tién
hanh x4c dinh huynh quang tia X v6i cdc miu bd sung véi ché do kich thich cia dén
tia X v6i HV=30kV; I=150uA, thoi gian tao dang xung 4,0us thu dugc cudong dod

huynh quang phét xa tia X 1an lugt véi cdc mau bd sung; va

d) x4c dinh ham luong phospho ¢6 trong mau bang cach dua trén cudng d phat xa clia
tia X thu dugc dbi véi mau ban diu va cac miu bd sung, tir d6 14p ham tuyén tinh va
ndi suy gia tri ndng d6 phospho trong mau phan tich theo ndéng d6 ciia mau pha véi
lwong phospho bing 61,7% lugng NHsHPOs bd sung tir d6 xac dinh gia tri % ham

lwgng phospho c¢6 trong mau phan bén ban dau.

2. Phuong phép theo diém 1, trong d6 thanh phan carbohydrat dwgc dung dé pha loing
mau phan bén dugc lya chon tir nhém bao gf‘)m glucoza, galactoza, fructoza, sucroza,
lactoza, maltoza, trehaloza, sorbitol, mannitol, maltodextrin, cac oligo sacarit, tinh bot,
xenluluza, hemixenluloza, pectin, hydrocoloit hodc hdn hop cta chung.

3. Phuong phap theo diém 1 hoic 2, trong d6 thanh phin carbohydrat dugc ding dé

pha loing miu phan bén 1a tinh bdt hodic xenluloza.
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4. Phuong phap theo diém bét ky trong sé cac diém néu trén, trong d6 miu bd sung
dugc tao ra véi lugng NH4H,PO4 bd sung cho mdi mau véi mirc bd sung liiy tién duge
chon trong nhom bao g(‘“)m 1a 0,1, 0,2, 0,3, 0,4, 0,5 hodac 1% theo trong lugng.

5. Phuong phap theo diém bét ky trong s§ cac diém néu trén, trong d¢6 miu bd sung
duoc tao ra 1 5 mau véi lwong NHsH,PO4 bd sung 14 0,5, 1, 1,5, 2 va 2,5% theo trong
lugng.

6. Phuong phap xac dinh ham lugng phospho kha dung cé trong phan bén hdn hop
NPK, trong d6 phwong phép nay bao gdm céc budec:

a) loai bé phospho hoa tan trong mau bang cach hoa tan miu phan bén NPK trong
nuéce & nhiét dd 40°C trong didu kién khudy trong 60 phit, thu phin can va tiép d6 hoa
tan trong amoni xitrat & nhiét do 40°C, pH=7 trong diéu kién khudy 60 phut, sau khi
loc, séy kho thu mau loai bd phospho hoa tan;

b) x4c dinh ham lwgng phospho c6 trong miu di loai bd phospho hoa tan bang phuong
phap x4c dinh ham lugng phospho néu trong cac diém 1-5 yéu cau bao ho dé x4c dinh
lugng phospho khdng tan trong mau d4 loai bé phospho hoa tan;

¢) xac dinh ham lugng phospho c6 trong miu phin béon NPK dd néu bang phuong
phap néu trong cac diém 1-5 yéu ciu bao ho dé xac dinh lugng phospho c6 trong miu
phén bon; va

d) xac dinh ham lugng phospho kha dung dua trén gié tri phospho c6 trong mau phan
bén va gié tri phospho khong tan dé tinh duoc ham luong phospho kha dung c6 trong

mAu phan bén can phan tich.
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