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Tiéu chudin nav quv dinh phuong phap so mau dé xée dinh
phétpho trong ferocrom vai ham lwong trén 0.01%.

Khi tién hanh phan tich nhdt thiét phéi tuan theo nhiing yéu
ciu chung trong TCVN 3853 — 83

1. NGUYEN TAC

Phwrong phap dua vao su tao thanh axit di da mau vang
photphomolypdic va gqua trinb khir axit nay d&én phitc chit mniu
xanh lam bang thiovré hofic jon st (II) véi sw c6 mit clha
hydroxilamin hydroclorua trong moéi trudng axit clohydric. Cuong
do man cha dung dich ti 1¢ v6oi ham lwong phétpho. Do mat ¢o
quang cta dung dich bing miy so mau quang dién hofc phd
quang ké. -

Fhotpho dwge tach ciing voi tong hydroxit bang amoniac sau
khi oxy hoa crom (III) dén crom (VI).

o THIET BIL HOA CHAT VA DUNG DICH

May so miu geang dién hodc phé quang ké vioi cde phu
tang kém {heo. '

Axit ciohydric d 1,19 va dung dich d 1,105: pha loang 560 mi
axit clohvdric dén 11 bing nuoc.

Axit nitric d 1,10.

Axit sunfuricd 1, 84 va dung dich (! + ) (1 4 3). (1 -+ 9),
(1 419 (1 4 50).

Axil peeloric, dung dich 579;.
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Axit flohidric, dung dich 409%.

Amoni clorua, -dung dich 2% dwoc trung hoa bing amoniac
theo cli thi metyl da can.

‘Ruou etylic, dung dich 96%.

Amoni pesunfat, dung dich 209%.

Amoniac d 0,91.

Kali dihydrophotphat.

Bac nitrat, dung dich 0,2597.

Natri cacbonal khan va dung dich 2%.

Amoni molypdat, dung dich 5% chuin bi nhu sau: hoa tan
5 g amoni molypdat trong 100 ml nuwéde nong. Truong hop phai két
tinh lai, tién hanh nhu sau: dun250g amoni molypdat trong
400ml nuode & 70 — 80°C dén tan, loc dung dich qua 2 16p
gidy loc day, d€ ngudi dén nhi¢t d6 phong. Vira khudy vira thém
300 ml ruou etylic, d& yén 1 gio roi loe chan khong qua gidy loc
trung biph. Rita két thia 2 — 3 lan biang ruogu etylic rdi sy kho
ngoai khong khi, "

Sit (I1T) amoni sunfat, dung dich 109 : hoa tan 100 g sét (I1I)
amoni sunfat trong 11 dung dich axit sun{uric (1 4 19)

Hidroxilamin hydroclorua, dung dich 20%.

Hoén hop.khi: tron 15 ml dung dich doug (II) sunfat 1% voi
700ml dung dich thiouré dén 8%. D& yén 24 gio. Loc déloai két tia.

Dung dich photpho tiéu chuiin: dung dich A chuinbi nhu sau:
hoa tan 0,4393g kali dibydrophotpliat (Ga két tinh lai*2 lan
vasiy & 110°C)trong kboing 100 ml nuée. Chuyén vao binh dinh
mtc dung tichll, dinh mue bing nuéc, lic k¥, 1ml dung dich
nay-chira 0,0001 g photpho.

Dung dich B chuin bj nhu sau: cho 10 ml dung dich A vao
binh dinh muc dung tich 100 m!, dinh mic biing nudec, lac k.
1 ml dung dich nay chiva 0,00001g photpho. Dung dich dung trong
ngay.

3. CACH TIEN HANI{

3.1, Can 0,5 dén 1,0 g mau, cho vao cée dung tich 400 ml. Thém
10 m] axit sunfuric, 30 ml nuwéce rdi dun nhe dén hét phan &ng
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manh. N16 vio dung dich do ting giot 5ml axilnitric va dun dén
tan hét miu, Truong hop mau khong tan hét, lam ngu i dung djch.
thém 40 — 60 m) axit pecloric va dun dén khi khéi triing hoe ra
day dic. D& ngudi. Thém 100—150 ml nuée rHi dun nong cho tan
muéi. Loc dung dich qua gidy loc trung binh, rira 8 — 10 bing
dung dich axit sunfuric (1 + 20) va& 5 — 6 ldn bang nuée nong.
Gitwr dnng dich loce,

Cho gidy loc cung véi edn khong tan vao chén bach kim, say
Kho va dét & 600 — 7000C khoang 1 gio. Dé nguéi chén, thém
2 — 3 giol nude va 3 — 4 giot dung dieh axit sunfuric (! + 1),
3 — 5ml dung dich axit flohydric roi dun dén kho. Nung ¢
600). — 700°C khoing 10 phat. Dé ngudi, thém | — 1,5g natii
cachonat khan roi nung chdy & 900 — 10009 khodng 45 phut. Liy
khoi chdy ra bing {0 — 50ml nude néng irong coc dung tich
250 ml. Loc dung dich qua gidy loc trung binh. Rira coe 3—1lan

va rira gidy loc 6 — 8 bing dung dich natri Lacbomtnonq Bo gidy
loc eling véi can. Nhap dung dich nay voi voi dung dich loc
thu duoe o trén.

Co dung dich dén the tich 100 — 150 ml. Thém 50 ml dung
dich sat (11l1) amoni sunfat. Trung hoa bing amoniac dén xuft
hién két tha hidroxit lai hoa tan kéttha bang ieng giot dung dich
axii sufuric (1+1). Dun dung dich dén’soi, thém 10 ml dung dich
bac nitrat va 30 ml dung dich amoni pesunfat roi dun séi 2 — 3
phit. Thém amoniac dén két tia hoin toan hydroxil roi lfu dun
sdi 1 — 2 phut. Loc k&t tia qua gifly loc trung binh. Réda 8 — 10
in bang dung dich amoni clorua néng.

Hoa tan két tha vao cde dia dung dé két tha bing 30 ml dung
dich axil sunfuric (14 {) nong. Kia gidy loc 3—4 lin hing dung
dich axit sunfuric (1430) va 6—8 }n bing nude nong.

Thém pamoniac vao dung dich loe dén xudt hién két taa, roi
lai hoa tan k€t tda bang tirng giot dung dich axit sunfurie (141).
Pun dung dich dén soi, thém [0ml dung dich bac nitrat va
10—15ml dunyg dich amoni pesunfat roi dun s61 2—3 phut. Sau
khi oxy hoa crom (IlI) dén crom (VI), tién hanh két tha tong
hidroxit bing amoniac, loc va rita k& tha nhir di mo ta ¢
phin {rén.
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Hoa tan két tha trén gidy loc bing 30ml dung dich axit
clobidric (141) vao c6e da dang dé k&t taa. Rita gidy loe 6—8 Jan
bing nudc. Boc hoi dung dich dén thé tich nhd, lam nguoi,
chuyen vio binh dinh mirc dung tich 100 ml, dinh mirc bfmg,, nyoc,
lac k§. Loc dung dich qua giday loc kho, phéu khé vao cdc kho.
Phin dung dich diu dung dé trang cdce va do di.

3.1.1. Khtr axit di da photphomolypdic bang ion sat (11) vol
stt ¢c6 mit ctia hidroxilamin hidrociorua.

Cho 25ml dung dich thu duge & muc 3.1. vao binh n6n dung
tich 100 ml, vira daL vira cho tirng giot amoniae dén xuit hién Lc
tia roéi hoa tan két tia do bané tirng giot dung dich axit clohidric
d 1,105. Thém 10 m] dung dick hldlomlamm hidroclorua vao dung
dich trong sudt do, dun dung dich d¢n hét mau vang nhung
khong duge dé soi. N&u dung dich ¢6 mau vang thi via lic via
thém tirng giot amoniac dén khi dung dich miat mau. Néu xuat
hién vin tha thi hoa tan bing 1—2 giot dung dich axit clohidric,
lam nyudi dén nhiét d¢ phong, thém 10 ml dungdich axit clohidrie
roi vira lic vaa thém tirng giot 10 ml dung dich amoni molypdal.
Sau do chuv?‘n dung dich vio binh dinh m&e dung tich 100 ml,
dinh mue bing nude roi lic k¥.

3.1.2. Khir axit di-da pholphomolypdic bang ho" hop khie

Cho 25l dung dich thu duge & mue 3.1 vao binh dinh mire
dung tich 109 ml. Thém amoniac dén xudt hién két tia roi hoa
tan bing timg giol dung dich axit clohidric va cho duw'2ml. Thém
10 ml hon hop khir. Sau 1—2 phut, thém 10 ml dung dich axit
clohidric d 1,105, vira lac vira cho ttrng giot 8 ml dnng dich amoni
molyvpdat. Dinh me bang nude roi lac k.

5.2. Sau kh# khir 10—20 phat, do mit do quang cia dung dich
(rén may so mau quang dién véi kinh loc mau dd co ving
truyén séng 630—700 nm hoiic trén phd quang ké & bude song
810 nm v&i cuvet 6 chiéu day thich hop. Diung nuéde lain dung
dich so sanh. Dong thoi do mat dd quang phan dung dich thir
hai chira tdt ca cac thanh phan tri amoni molypdat dé loai anh
hudng cha cac ion ¢6 mau trong dung dich.

Ham ‘lwgng pholpho dwgce tinh theo phuong phap dudng
chuin.
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3.3. B¢ dung dwong chuiin, 1&y 8 binh dinh mice dang tich
100 ml. Cho viaon dé lén luol: 0; 1,05 2,0; 3,0; 4,0; 5,0; 6,0;
7,0l dung dich tiéu chuian B. Thém nude vao modi binh dén 25 ml,
5ml sat (I11), amoni sunfat roi tién hanh nhu déi véi mau. T
leong photpho va mat d¢ quang twong Gng. vé- dudng chuin.

4, TINH KET QUA

- 4.1. Him lwong photpho (X) tinh bang phin tram theo cong
thire:

X - iy . 100__

m
trong do:
m; — khéi lwgng photpho tim duge theo dudng chuln, g;
m — khdi lwong miu lwong ng voi phn dung dich phan
tich di lay, g.
4.2. Bang sai léch cho phép

Ham lugng photpho, % Sai féch cht‘f'-phép; % (tuyet doi)
Thr 0.01 dén 0,02 I 0,003
Trén 0,02 « 0,03 0,001

« 0,03 « 0,05 0,006

« 0,05 « 0,10 0,008




