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PHAN TiCH PHAN BON
PHUONG PHAP XAC BINH PHOTPHO TONG SO
(YEU CAU KY THUAT)
1. Pham vi ap dung:

Céc tiéu chuén nay quy dinh phwong phap xéc dinh photpho t6ng s6 cho céc loai phan nhu supe
photphat, cac loai phan phic hop nhu amophot, nitrophot, cac loai phan hén hop hiru co -
khoang, cac loai nguyén liéu lam phan nhw apatit, photphorit...

2. Nguyén tic:

Nguyén tic chung la dun wot mau v&i hdn hop cudng thuy va xac dinh ham lvong photpho trong
dung dich bang 2 phwong phap:

- Phuong phap do mau ap dung cho cac trweérng hop dung dich mau khéng mau va khéng co cac
ion khac tao mau vang v&i molypdovadanat.

- Phuong phap thé tich dwa theo nguyén ly clia phwong phap Lorent-Shoffer (hng dung cho moi
trvong hop.

3. Thiét bi va thudc thtr.

Theo tirng phuwong phéap.

4, Cac phwong phap xac dinh.
4.1. Phurong phap thé tich.

4.1.1. Nguyén tic: Trong méi tridng axit nitric, axit photphoric tao thanh véi amon molupdat két
tia dang mudi phtrc di da amon photpho molypdat. Két ta khong hoa tan trong HNO3; nhuwng tan
1 phan trong HCI va H,SO, va hoa tan hoan toan trong kiém.

Sau khi két tla hoan toan HsPO,, loc va rira sach két tla rt“qi hoa tan két ta véi 1 thé tich dung
dich chuadn NaOH du va chuan dé nguoc lwgng dw NaOH bang dung dich chuan axit.

4.1.2. Thiét bi va thudc thtr.

4.1.2.1. Thiét bi:

I. Can phan tich chinh xac dén 0,0002g

Il. Bép va binh dét

IIl. BEp cach thuy c6 kha nang diéu chinh nhiét do

IV. May lac hodc khudy

V. Céc loc st dung tich 30ml 16 t6 ong min hodc chén Gooch 25ml c6 kha nang loc két ta min.
VI. Buret d6 chinh xac 0,01 ml

VII. May ly tam

4.1.2.2. Thudc thir.

I. Dung dich amon molypdat trong axit nitric: Pha 125g amon molypdal (NH4)e.M07024.4H:0 (pa)
vao 1563ml nwéc dun ndng dén khoang 50°°, sau dé cho thém 489ml HNO; dam dac. DE lang va
gan lay phan trong. Buwng trong lo thuy tinh nat kin.

Trwée khi str dung cl¢ 100ml dung dich molypdat cho thém 5ml axit nitric dac roi loc nhanh lay
phan trong.



Il. Dung dich NaOH chuén khéng cé cacbonat 0,324N (dwoc xac dinh ndng dd chinh xac bang
dung dich chuén axit).

Il. Dung dich chudn HCL ho&c HNO; 0,324N (khi chuén dé 20ml dung dich axit phai bao dam ton
20 + 0,02ml dung dich tiéu chuén kiém).

IV. H6n hop cudng thuy: Tron ti 1é v/v (1:3) axit nitric ddc va axit clohydric d&c. Chuén bi ngay
trwwée khi str dung.

V. Dung dich amon nitrat: Hoa tan 100g amon nitrat (pa) khdng P trong nwéc thanh 1 lit dung
dich.

VI. Dung dich amon hydroxit dac (pa)

VII. Dung dich axit nitric pha loang tr HNO; dac (pa) v&i nwdce theo ti 1é 1:3 viv.

VIII. Dung dich chét chi thi mau metyl dé: Hoa tan 0,2g melyl dé trong 100ml etanol 95%.
IX. Dung dich chat chi thi mau phenolphtalein: 1g phenolphtalein trong 100ml etanol 95%.
X. Nwéc cat co dd dan dién < 2 us/cm, pH khéng qué 6,5.

4.1.3. Céach xac dinh.

4.1.3.1. Bun mau va chuén bi dung dich mau.

- Can chinh xac dén 0,0002g mot khéi luvong mau khoang 2g cho vao binh dét (déng thoi tién
hanh mau trang).

- D6i v6i tét ca cac loai mau: Cho 20-30ml HNO; dic (pa) va day mot cach cén than, dun sbéi nhe
khoang 30-45 phut cho oxy hoa toan bd cac chat cé thé oxy hoa.

- D& ngudi binh va cho thém 10-20ml hén hop cwdng thuy. Bun nhe mdt cach céip than cho dén
khi dung dich khéng cé mau hodc gan nhw hét mau va trong binh xuét hién khéi trang dam dac.

* Nhitng mau it hodc khéng co6 chét hitu co chi can cho 35ml hén hop cwdng thuy (khdng can
cho HNO; luc dau).

** Cha y: Tuyét d6i khdng duoc dé khé mau. B8i vai cac mau cé nhiéu chét hitu co, khi dun dén
mau bdc khéi trang (khoang 170°°) can thiét phai dun ti€p it nhat 1 gio.

- MAu sau khi dét xong, dé hoi ngudi, thém vao 50ml nwdc cat va dun séi it phut.

- Chuyén toan bd dung dich va can trong binh cdng pha sang binh dinh m&rc 200ml, thém nwéc
cat dén 200ml (V). Lac déu. Loc hoac dé lang trong.

4.1.3.2. Xéac dinh P,Os trong dung dich mau.

- DUng pipet Idy 1 thé tich chinh xac mau (Va):

Twong ¢ng véi 0,4g mau néu du doan mau chiva dudi 5% P,Os
Tuwong ¢ng véi 0,2g mau néu du doan mau chiva dudi 20% P,0s

- Thém 7ml hén hop cudng thuy. Thém tirng giot dung dich amon hydroxit cho dén khi xuét hién
tia & mdrc c6 thé hoa tan khi lAc manh. Néu loai dung dich khéng tao tlia v&i amon hydroxit thi
cho amon hydroxit cho dén khi chuyén kiém nhe (thir gidy qui thdy chuyén mau xanh), sau d6
axit hoa bang vai giot dung dich axit nitric loang.

- Pha loang dung dich dén 70-100ml va diéu chinh mau & khoang 30-40°C (trén bép céch thuy).
- Cho vao dung dich 25-30ml dung dich amon molypdat.
- L&c ho&c khudy 30 phat & nhiét do trong phong.

- P€ 1ang va sau d6 gan phan nwéc trong qua coc loc stk.



- Rira l&ng c&n mdi 1an 25-30ml nwdc amon nitrat, dé 1ang hodc ly tdm va gan nudc rira qua
phéu loc. Rra nhiéu lan cho dén khi nwéc rira chay ra dudi phéu hét axit (thtr bang chi thi mau
metyl do).

- Cudi cung cho toan bd phéu loc vao cdc 250ml va cho vao mét thé tich dung dich kiém chudn
(du t6i thi€u 3ml). Lac coc cho tan hét két tia. Ghi chinh xac thé tich dung dich kiém tiéu chuén
(chinh x&c dén 0,01ml).

- Thém nuwéc cho dén khoang 100ml, thém 2-3 giot chi thi mau phenolphtalein va chuan dé lvgng
kiém dw bang dung dich chuén axit cho dén khi hét mau héng. Ghi chinh xac thé tich dén 0,01
ml.

4.1.4. Cach tinh
Tinh % khéi lwong P,Os téng s6 trong mau:
(a—bIV.100

%P,0; =
mV, 1000

Trong do:

a: Thé tich dung dich chuan NaOH 0,324N da st dung

b: Thé tich dung dich chuén axit 0,324N da st dung

V: Thé tich toan bd dung dich mau (ml)

VI: Thé tich dung dich mau trich dé chuén doé (ml)

m: Khéi lwgng mau phan (g)

* Trong cbng thirc nay 1ml NaOH 0,324N &ng v&i 1mg P,0Os

Néu slr dung kiém va axit khéng didng 0,324N can tinh trén co s& 1mili dwong lwvgng gam NaOH
twong ng 3,1mg P,Os va str dung cong thirc:

(al¥, — b} ,).3,1.V.100
m vV, 1000

%P,0, =

4.2. Phuwong phap do mau.

4.2.1. Nguyén tac: Hop chét photpho trong dung dich tao thanh véi molypdovanadat phirc chét
mau vang. Dung pho quang ké do cwong dd mau va tir dé suy ra ham lwgng P,Os

4.2.2. Thiét bj va thudc thr

4.2.2.1. Thiét bi:

- Ph6 quang ké (spectrophotometer)

- Binh dinh m&rc 50ml va 100ml

- Can phan tich c6 dd chinh xac 0,0002g.
4.2.2.2. Thubc thur:

I. Dung dich tiéu chuén P:

- Can chinh xac 1,5340g Kkali dihyro photphat (KH,PQ,) tinh khiét (pa) da sdy 2 gio & 105°° va dé
ngudi trong binh hat am.

- Hoa tan lwgng can vao nuwéc cat sau do thém nudc cho di 200ml trong binh dinh muc. Léc
déu. Dung dich c6 chira 4mg P,Os/ml.

Il. Dung dich molipdovadanat:



- Hoa tan 40g amon molipdat (pa) trong 400ml nwéc néng. BE ngudi.

- Hoa tan 2g amon metavadanat (pa) trong 250ml nwéc néng. D€ ngudi va cho thém 450ml axit
pecloric 70%.

- Cho dung dich amon molypdat vao dung dich amon vadanat. LAc nhe, sau d6 thém nuwdc céat
dén 2 lit va lac déu.

4.2.3. Cach xac dinh.
4.2.3.1. Bun mau va chuén bi dung dich mau (nhw 4.1.3.1.)
4.2.3.2. Chuan bij thang tiéu chuén va db thi chuan:

- Chuén bi cac dung dich tiéu chuén c6é nong do 0,4mg/ml-1,0mg P,Os/ml. Chuén bi 7 binh dinh
mirc 100ml va lan lvgt cho vao moi binh s6 ml dung dich tiéu chuédn 4mg P,Os/ml thu sau:

S6 TT dung Nong dd dung dich sau khi pha Thé tich dung dich tiéu chuan
dich (mg P;0s/ml) 4mg P,0s/ml (ml)
1 0,4 10,00
2 0,4 12,50
3 0,6 15,00
4 0,7 17,50
5 0,8 20,00
6 0,9 22,50
7 1,0 25,00

Sau dé thém nuéc cho dén vach méi binh va l&c déu.

- Xay dwng thang tiéu chuan: Chuén bj 7 binh dinh mirc 200ml. Dung pipet 1an lwot 1dy 5ml dung
dich clia 7 dung dich tiéu chuan da chuén bi cho vao 7 binh dinh mdc theo thir tw. Nhitng binh
dinh m&c nay c6 chra: 2; 2,5; 3,0; 4,0; 4,5 va 5,0 mg P,0Os .

Thém vao moi binh 45ml nuwdc cét va trong vong 5 phat thém 20ml dung dich molypdovanadat
bang pipet hoac biuret va sau dé thém nwéc cho dén vach. Lac déu. BE yén 10 phut.

- Do mau trén quang phé ké tirng tiéu chuan tai budc séng 400-420nm.

- Lap do thi chudn twong quan gitra so do trén may véi luong chira P,Os trong cac binh tiéu
chuan.

4.2.3.3. Xac dinh ham lwong P,Os trong dung dich mau:
- Dung pipet Idy V; dung dich mau c6 chira khoang 2-3mg P;Os.
- Tién hanh tao mau va do mau trén may nhu véi day tiéu chuan (4.2.3.2))

4.2.3.4. Can clr s8 do trén may va dwa vao do thi chuén suy ra sé6 mg P,0s trong thé tich mau so
mau.

4.2.4. Cach tinh:
Tinh % khéi lwgng P,Os téng s6 trong mau:
m,. V. 100

%P0 = ——
v, 1000

Trong do:

ml : Khéi lvgng P,Os xac dinh dwoc trong phan trich so mau (mg)



VI : Thé tich dung dich mau trich d& so mau (ml)
m : Khéi lwvgng mau can phan tich (g)

V : Thé tich toan bd dung dich mau (ml)

1000: Hé s6 quy mg thanh g

100: Hé s6 tinh %



