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Tiéu chuidn nay quy dinh hai phwong phap phan tich dé xac
dinh bham lwong crom tw 60,0 dén 80,0% trong ferocrom: phuong
phap chudn d¢ dung chit chi thi va phwong phap chuin do dién
thé. Phwong phdp chuin d¢ dién thé la khuyén khich 4p dung.

Khi ti€n hanh phan tich, nhét thiét phai tuan theo nhirng yéu
ciu chung trong TCVN 3853 - 83.

(. PHUONG PHAP CHUAN PO DUNG CHAT CHI THT

1.1. Nguyén tic

Phuwong phap dea vao ([ué trinh 6xy hoa crom (I1I) dén
crom (IV) trong moi truong axit sunfuric bano amoni fesunfat,
dang bac nitrat [im chdt xic tdc va chnin a0 bing dung dich
mudi Mo vai chi thi axif phenylentranilic.

1.2, Hoa chdt va dung dich

Amoni pesunfat, dung dich 40%.

Axit nitrie d 1,40

Axit sunfuric @ 1,84 va dung dich (1+4), (143), (2+1).

Axit pholphorie d 1,70,

Axit phenylaniranilie, dung dich 0,2% chudn pi nhu sau:
hoa tan 0,2g uxit phenlan{:‘zmilif: trong 100 ml dung dich natri-

cacbonat ('!,20’ /

Axit peclm-ic, dung dich 57%.
Mangan sunfat, dung dich 0,1%.

Nafri cacbon khan va dung dich 0,2%.
'.\Ta_!,ri clorva, dung dich 59.

Natri ne2oxib.

Bac nitrat, dung dich 6,25%.
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St (I1) amoni sunfat (muéi Mo) diung dich tiéu chuin chuin

bi nhr sau: hoa tan 80g mudi Mo trong 30ml nude chira 40 ml
axit sunfuric, pha loing dén 11 bdng nuwdc roi lic k¥. Tién hanh

xac dinh d0 chuin cda dung dich nhua sau: can 0,25 g kali dicro-
mal da dugc két tinh lai va siy kho & 180 — 200°C khoang 1,5 —
2 gid, cho vao binh nén dung tich 500 ml thém 200 ml nuéc, 60 ml
dung dich axit sunfuric (1+4) 5ml axit photphoric roi lac cho
tan. Thém 6 giot dung dich axit phenylantranilic va chudn do
bing dung dich mudi Mo dén chuyén mau tir tim xanh sang xanh

14 cay.
Do chuin cita dung dich mudi Mo (T) tinh bing gam crom

trén 1 ml dung dich theo cong thite:
1. 0,3535
v

rl1

trong d6:

m — khoi luong kali dicromalt. g:

V — theé tich dung dich muéi Mo tiéu ton khi chuin d6, ml;
0.3535 — hé sO chuyeén t kali dicromat ra crom,

1.3. Cach tién hanh

1.3.1. Can 0,2g ferocrom, cho vao binh nén dung tich 500 ml.
Cho 10 ml axit sunfuric, 20 ml nuée va dun dén tan mau. Thém
3 — 4 giot axit nitric, dun soi d¢ dndi hét nito axit va c6 dén
khi thoat khoi tring cua axit sunfuric.

Néu mau kho tan thi khi ph in huy phai thém 25ml axit
pecloric, day mat kinh dong ho voi dun cho tan. Pé ngudi, thém
250 — 300 ml mirée roi dun cho (an mudi.

P6i véi maa ferocrom khé tan thude leai cachon cao, khi
tién hanh phan hiy mau cé thé nung chay véi nalri peoxit
nhu sau:

Cho 0,2g mau vio chén sit ¢6 sin 3g natri peoxit, tron déu
roi pha 1én trén 1 g natri peoxit nira. Cho vao 160 va nang nhiét
dé lén tir tir dén 800 — 850¢C va gir ¢ nhiét dé do 4— 5 phit-
Sau khi chén ngudi, cho viao cdc dung tich 400 — 500'ml. Thém
150 ml nwde va dav cde ngay bang mit kinh dong hé. Sau khi
khéi chay ¢a tan. ldv chén ra roéi rra bing nude nong. Dun dung
dich cung vor kél ita sHi va s0i 5 — 6 phat dé phan hiy hét hidro
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peoxit. P& ngudi, thém 30 ml dung dich axit sunfuric (2-1) roi
dun dén tan két taa. Sau d6 chuyén dung dich vao binh nén
dung &eh S00ml. _

1.0.2. Thém vado dung dich mau thu dwge ¢ trén 10ml axit
photphoric, 10 m! dung dich bac nitrat. Bun dén so6i, thém 30 ml
dung dich amoni pesunfat v dun s6i it phut. Dung dich ¢6 mau
fim ctia axit pemanganic. Néu méu khorg ¢d mangan, thém 3 — 4
giot dung dich mangan sunfat dé kiém tra sw oxv héa hoan toan
cia erer. Sau dd th2m 10 ml dung dich natie clorua roi dun so
cho d&u hét mau lim. ‘

1.3.3. Lam ngudi dung dich dén nhiét do phong. Thém 60 ml
dung dich axit sunfuric (1+4), 6 giot dung dich axit pheuylan-
tranilic vd chudn @0 tir tr bing dung dich mudi Mo dén khi mau
dung dich chuyén tir tim xanh sang xanh 14 cdy.

1.4. Tinh k&t qua | |

Ham lueong crom (X) tinh biing phén tram theo c¢ong thue:

X — T.V.100 ,
: m
trong 4o :-
T — d¢ chuin cda dung dich mudi Mo;
V — thé tich dung dich mudi Mo tiéu t6n khi chuin d6, ml .
m — khéi lwgng’ miu, g.

2. PHU'ONG PHAP CHUAN PO DIEN THE

2.1. Nguvén tie

Crom va vanadi (néu c¢6) duwge oxy hoéa trong méi truong
axit sunfuric bang amoni pesunfat vé&i bae nitrat lam chdt xac
tac. Chuiin dd erom (V1) va vanadi (V) theo muéi Mo béing phuwrong
phap di¢n thé. Diang kali pemanganat oxy hoa vanadi (IV) dén
vanadi (V) va ion MnO,— du duge khir biang lon nitrit. Sau do
chuin do lai vanadi (V) bang mudi Mo, Tw hiéu s0 thé tich muoi
Mo clia 2 1dn chudin d¢ tinh ham lwgng crom chita {rong mau.

2.2. ‘Thiét*bi, héa chit va dung dich

May chuin d¢ dién thé (hodc may do PH) véi. dién cuc pla-
tin va calomen.
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Axit nitrie, d 1,40
Axit sunfuric, d 1,84 va dung dich (1 + 1), (2 + ).
Axit photphoric, d 1,70
Axit pecloric dung dich 57 g.
Natri peoxit.
Natri nitric, dung dicn 5 %.
Amoni pesunfat, dung dich 40 %.
Bac nitrat, dung dich 0,25 %.
Kali pemanganal, dung dich 2.5 9.
Mangan sunfal, dung dich 0,1 %.
Natri clorua, dung dich 5%.
Thiouré.
Sat (II) amoni sunfat (muéi Mo) dung dich chuin d¢ chudn
bi nhuw sau: hoa tan 70 g mudi Mo trong 300 ml nude chia 40 ml
axit sunfuric, pha [oaug dén 11 bdng nude roi lic k¥. Tién hanh
xac diniy 4o chuin cta dung dich nhu sau: can 0,2g kali dicromay
da duogc k&t tinh lai va siy kho & 180 — 2U(°C khoang 1,5 —
2gio, cho vao cic dung dich 500 ml ro1 hoa tan bang 26¢ ml nuoc,
~}1u,t hoa dung dich i uang 50 ml dung dich axit sunfuric (1 + 4)
74 chuiin dé theo mudi Mo bing may chuin dd dién thé vai dién
cuc platin va calomen.
Do chuin cda dung dich mudi Mo (T) tinh bing g:un crom
én | ml dung dich theo cong thire:
' m. 0,3535
' = e ——
v
trong do
m — khoi lewgng kalid cromat gz
V — thé tich dung dich mudi Mo tiéu tén khi chuan do, ml;
0,3535 — hé sG chuyén tir kali dicromat ra crom.
2.3. Cach tién hanh
‘Miu duoe phan hay twong ty nhe phan 1.3.1. Dung tich mau
thu duge ' phin 1.3.2. duge lam ngudi dén nhiét do phong va
chuvén vio coe dung tich 500 ml. Chudn do theo muoi Mo bing
may chuin d¢ dién thé. Lwong mudi Mo tiéu tén khi chuin d¢
trong wng vGi ham lwong crom vi vanadi (néu co) chira
trong ma:.. '
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Cho vao dung dich da chuin d¢ lin diu & trén ting giot
dung dich kali pemanganat dén khi ¢6 miu hong bén virng.
Khuély dung dich lién tuc trong 2 phit dé vanadibi oxy héa hoan
toan. Cho tirng giot dung dich natri nitric dén khi dung dich mat
miu Iidng va sau d6 thém 2g thicuré va 60 '— 80ml dung dich
axit sunfuric (I + 4). Khi thé dié¢n cuc dd 6n dinh, tién hanh
chuin d6 bing mudi Mo lan tht 2. Lwong mudi Mo tiéu tén
twrong ung voi ham luwong vanadi chta trong mau. Ham luong
crom duge tinh tir do chénh léch cmra 2 1an chuin.

"1 Tirh két qua

2.4.1. Ham lwgng crom (X) tinh bing phﬁn trim theo cong
thu'c
I (Vy — Vy). 100
m

(=

trong do:

T — d¢ chuin cta dung dich mudi Mo :

Vy — thé tich dung dich mudi Mo tiéu tén khi chuin do lan
dau, ml;

V2 — thé tich dung dich mudi Mo tiéu tén khi chuiin do lin
thr hai, ml;

in — khoéi lwgng mau, g,

2.4.2. Bang sai léch cho phép

IHam lrgng crom, % Sai léch cho phép, % (tuvét doi)
dén 60,0 - 0,30
Trea 60,0 dén 70,0 0,40
» 70,0 > 80,0 0,45
| i




