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Tiéu chuln nay quy dinh céc phuong phap xic cinb crém
trong ferosilic; phwong ph4dp so mau (khi ham lirgng coon 0,1
dén 3%) va phwong phap chuan dd dié¢n thé (khi ham 'vong
cerdm trén 0,39 dén 1,09).

AU

1. YEU CAU CHUNG

Khi xdc dinh crdm trong ferosilic phéi theo ¢ veu eau
chung trong TCVN 4149 «— 85.

9. PHUONG PHAP SO MAU

2.1, Ban chit phuong phap

Phuong phap dua vao su tao thanh phie chfit miu tm ao
khi oxy héa difenylcacbazit bang ion crom (VI) lrong moi irwong
axit sunfuric, loai cac nguyén t§ gay anh hudng dén phuong
phap xéc dinh nhu sdt, mangan... bing nalri cacbonat.

2.2. Thiét bi, hoa chat va dung dich

Phd quang k& hay may so mau quang dién.

Axit flohidrie, dung dich 4097,

Axil axelic, dung dich 95%.

Axit sunfuric d 1,84 ; dung dich 11, 1414, 1450

Bac nitrat, dung dich 0,259

Amoni pesunfat, dung dich 259, noi pha.

Natri cacbonat, dung dich 202.

Phen sit (I1I) amoni, dung dich 109 : hoa tan 100y phen
trong 1 dm?® dung dich axit sunfuric 14-50.

Kali pemnanganal, dung dich L%.

Etanola.
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Difenyleacbazit, dung dich 0,1% trong Etanola: hoa tan
(khong dun) 0,1 g thude thir trong 10 cm?® axit axetic, thém 90 em3
Etanola khufly déu. Pha truéc khi dang.

Kali dieromat, dung dich tiéu chufin: hoa tan 02829g mubi
di ket tinh Tai va sdy & 100°C (rong binh dinh mte 1 dm3, thém
nude dén vach, ldc dén. NOng do khéi ciia dung dich nay theo
crom 1a 0,0001 g/em?,

2.3. Tién hanh phan tich

251 Can 0,2¢ ferosilic, cho vao bat bach kim, thiin wot
bang nir¢e, can than rét 5cm? axit flohidric, sau d6 cho tirng
giot axit ailric dén ngrng tan rdi cho thém 5cm? nita.

Pt bat 1én bép dién, béc hoi dén con khodng 5cem?, sau dé
rét 5em?® dung dich axit sunfuric 141, d& bdc hoi dén thoat khéi
tring. Riva (hanh bat bing it nwée va lai & bée hoi dung dich
dén thoa khoi trang va dé 3 — 5 phat.

De nguoi, rét vao 30 em® nwée, dure néng d& hoa tan mudi.
Chuyen dung dich vao binh nén dung tich 250 em?, thém nuéc
néng dér 100 —- 150 cm® va 3em® dung dich bac nitrat, dun dén
801 01 crn than rot 10em?® dung dich amoni pesunfat. Pun soi
nhe dung dich dén oxy hda hoan toAn crém va phan huy hét
amoni pesunfal. D2 ngudi dén 50 — 60°C roi cin than thém 30 cm?
dung dich natri cachonat d¢ két tda cic hidroxit-kim loai.

Do ngudi dén nhigt d6 phong, chuyen dung dich cung két tha
vac binl dinh mire dung tich 250cm®, thém nuwéc dén vach,
ldc d3u. '

Loc dung dich qua gidy loc kho, leai chay nhanh, 14y 5cm3
cho vio Linh dinh mite dung tich 100 em?3, thém 3,5cm3 dung dich
axil sunfuric 141, 5cm® dung dich difenyicacbazit, pha lodng
biing nirce dén vach, lic déu, sau 5 phat do mét do quang bang
pho quang k& & bude séng 350 nm hayv may so mau quang dién,
dung kinh loc xanh 14 edy. Dung dich so sanh la dung dich thi
nghitm kiém tra chta il c& cac héa chil cin thié!, ti€n hanh qua
tited cic gial dogn phan tich nhwr d6i véi mau phan tich,

Am luong erdm duge xde dinh theo d6 thi chufn hodic bing
phuong phip so sanh véi mduchuidn ¢6 thanh phin gin véi miu
phan tich v duwoe (i€n hanh qua (4t cd cic giai doan phan tich,
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2.3.2. Dung d0 thi chuin

Liy vao 6 binh nén dung tich 250em?®; 0,05 3,0 4,0+ 5.0 v
6,0 cm? dung dich tiéu chudn kali dicvomat tuong trng : 0,00000
0,00020: 0,00030 ; 0,00040 ; 0,00050 va 0,00060 g crém. Pha lodng
dung dich bing nudc dén 20 cm®. Thém fem? dung dicn phén sdt

amoni rdi cho tr tir 25cm3 dung dich natri cachonal. Sau kbi

ngudi chuyén dung dich vao binh dinh mie dung tich 250 em®.

Thém nude dén vach lic déu. Tiép tyc tién hanh nhir trong
diéu 2.3.1,

Dung dung dich cta binh-khong chia kali dicromut lam
dung dich so sanh.
2.4. Tinh két qui
2.4.1. Ham lwong crént (Crp tinh bing phin tram, xdc dinh
theo phuong phap do thi, theo cong thie:
Gy = m . 100 '
m,
Trong do:
m — khdi lrong erom xac dinh theo d¢ thi, g

m, — lwong can twong ung trong phan dung dich miu dem
xde dinh, g. | .
2.4.2. Ham lugng crom (Cr) tinh bing phin trim, vic dinh
biing phuwong phap so sinh, theo cong thire:
Gy = C(D=Dy)
D; — D
Trong do:
C — ham lrong.crom trong miu chudn, % ;
D — mat do quang dung dich mau phan tich ;
D, — mal dd quang dung dich miu chuln ;
D, — mat d6 quang dung dich kiém tra.

2/1.3. Bang sai léch gi6i han.
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0
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ITam Iwong crém Sai léch tuyét ddi gior han
I 0,1 dén 0.25 0,025
Trév 0,25 » 0,50 0.035
» (1,50 » 1,00 0,050

3. PHUONG PHAP CHUAN DO PIEN THE

i.1. Ban ch&t phuong phap

Phuong phdp dua véo phin tng oxy hoéa crom (I1I) 1én crém
(VI) trong moi truong axit sunfuric bXng amoni pesunfat véi bac
nitral lim chat xuce tadc. Chuian @9 axil eromic tao thanh bangmuox
Mohr ‘lvw phuong phép dién theé.

3.2, Thiét bi, hoa chit va dung dich

Miy chu@n A6 di¢én thé, dién cwc chi thi—baeh kim, dién cuc
so sanh~volfram. kalomen hay bae.

Méy khudy véi tée d9 toi da 300 vong/phut.

Axit nitriec ¢ 1,10,

\xit flohidric, dung dich 409.
wil sunfuric d 1,84, dung dich 141, 1+95.

\xzil photphoric d 1,7.

Hon hopaxitsunfuric va pholpho ric :chn (han vira khudy via
rét 20em? axit sunfuric, 80em3 axit photphoric vao 600cm? nude.

Amont pesunfat, dung dich 25%.

Bac nitrat, dung dich 0,25%.

Natri clorua, dung dich 5%

Mangan sunfat, dung dich 10%.

Kali dicromat, két tinh lai nhuw sau: hoa tan 100g kali diero-
mal trong 150em3 nude soi, rdi vira khdy manh via réot thanh
ddng ahd sang bat sie. D& ngudi, loc tinh thé qua phéu loc mang
xGp aly 2--3 gig ¢ (105£5)°C, tan nho, sdy trong tisdy (100+10)“C
aén kol Juong khong doi
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Dung dich ti¢u chuan kali dicromat 0,035 Mol/dm?®: hoa tan
1,7161g mudi @3 k&t linh lai trong 300em® nuwde, chuyen dung
dich vdo binh dinh mtre dung tich 1dm?, thém nuéde dén vach, lic
déu. Nong a0 khéi cta dung dich theo crém bing 0,000507g/cm?,

Dung dich chuin dd mudi Mohr 0.025Mol/dm?: hoa tan 13,73g
mudi trong 800cm® dung dich axit sunfuric | 4 93, chuyén vao
binh dinh muc 1 lit, thém axit ndy dén vach, lic déu.

Noéng 4o dung dich mudi Mohr xdc dinh bang miu chuin, cé
thAnh phiin gin v&i miu phan tich va tién hanh qua tdt ¢ cée
giai doan phan lich hay theo dung dich kali dicromat. Thec cach
nay, diung buret 14y 20cm® dung dich tiéu chufin kali dicromat
vao cdc dung tich 500—600cm?, thém 100cm? hdn hop axit sunfu-
ric va photphoric 156cm® nuéc rdi chudn d¢ bing phuong phép
di¢én th& nhu chi dan trong muyc 3.3,

Ndng d¢ dung dich mudi Mohr (C,) xdc dinh theo crén: tinh
bing g/em® x4c dinh theo miu chufin va theo cong thic .

C.m
V.100 '

1 —

trong d6:
C — ham lwong crém trong mau chuflu, %
m — lwong can miu, g:
V — thé tich dung dich mudi Mohr tiéu hao khi chudn d¢, em?®
Nong d¢ dung dich mudi Mohr (Cy) x&c dinh theo kali dicro-
mat tinh béng g/em? theo cOng thie:
Cy = i '.Cl'-
: Vi
trong d6:
V - thé tich dung dich kali dicromat dem chudn 46, em”;
Cy —ndng dd dung dich kali dicromat xéc dinh tieo crém
grem’,
V, — thé tich dung dieh mudi Mohr tiéu hao khi chufin do, em®
3.%. Tién hanh phéan tich
CAn 2g ferosilic, cho vao bat bach kim, rot 25¢in® axit (lohi-
dric v cin thdn cho vao tirng giot 15ecm? axit nitric. bun néng.

ry
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Sau khi miu phin hdy hoan tfoan, thém 25em?® dung dich axit
sunfuric 141 rdi dé bée hoi dén xudt hién khoi (ring.

P& ngudi, rira thanh bat bing nuéce, cho béc hoi dén xuft
hién khoi tring. D& ngudi, can 50—60cm® v dun dén tan mudi.
Chuvén dung dich sang cde dung tich 500em3. Thém nuéde dén
250cm? lin lwgt thém 5em? axit photphorie, S5em3, axit sunfuric 141
va 10cin® dung dich bac nitrat. Dun dén sdi, cho 20cm3 dung dich
gmoni pesunfat. Ngirng dun, d& ¢ chd dm 10 phit, sau doé dun soi
dé phén hily hét amoni pesunfat. Néu trong mau ferosilic hoan
todn khdng cd mangan thi cho 2—-3 giot dung dich mangan sunfat
vdo d¢ kigm tra sy oxy hdéa hoan todn clia crom. Sau khi oxy héa
crom, thédm 10em?® dung dich natri clorua réi dun s6i dé khir axit
pemanganic va lam cho dung dich ¢c6 mau vang sang.

D¢ dung dich ngudi dén nhiél do phong, cho 60em?® dung dich
axil sunfuric 141 roi dem chudn 49 bing dung dich muéi Mohr
d&n thi liim milivon ké dat &0 léch 161 da.

3.4. Tinh két qua
A1, Hom lwong erdm (Cr) tinh bang phan tram, theo cdng
thirc : ' |
GV . 100

m

Bl _
[l —_— =

trong do:
Cy— nong 4o dung-dich mudi Mohr, xac dinh theo crom,
g/em?; ) .
V — thé tich dung i¢h mudi Mohr, tiéu hao khi chuian dé, ecm?;
m — lwong cdn miu, g. |
5.4. Bang sai léch gi¢i han.
Xem bang & dién 2.4.3
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