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L&i néi dau

TCVN 10621:2014 hoan toan twong dwong ISO 11489:1995.

TCVN 10621:2014 do Ban ky thuat tiéu chuan quéc gia TCVN/TC 174, Db
trang strc bién soan, Téng cuc Tiéu chuadn Po lwdng Chét lwong dé nghi, B

Khoa hoc va Céng nghé céng bd.
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Xac dinh ham lweng platin trong hop kim platin dung lam
do trang swrc - Phwong phap trong lwo'ng bang cach
khtr vé&i thay ngan (1) clorua

Determination of platinum in platinumum jewellery alloys - Gravimetric determination by

reduction with mercury (I) chloride.

1 Pham vi ap dung
Tiéu chuadn nay quy dinh phwong phap trong lwong dé xac dinh platin trong hop kim platin lam dd
trang strc, thich hop nhat trong pham vi do tinh khiét néu tai TCVN 10616 (ISO 9202).

Phuwong phap nay déc biét dwoc ap dung cho hop kim platin cé chiva paladi, iridi, rhodi, déng, cobalt,
vang, rutheni, gali, chromi, indi, va vonfram nhd hon 5%. Mét sé thay déi dwoc néu ra khi c6 mat
paladi, iridi, rhodi, vang hoac rutheni.

2 Tailiéu vién dan
Cac tai liéu dwai day |a rat can thiét déi voi viéc ap dung tiéu chuén nay. Déi véi tai liéu cd ghi nam
coéng bd, ap dung phién ban dwoc néu. Déi vai tai liéu khédng c6 nam cong bd, ap dung phién ban mai

nhat ké ca cac sra dbi (néu co).

TCVN 10616 (ISO 9202), Bé trang strc - DO tinh khiét ctda hop kim kim loai quy.

3 Nguyén ly

Mau dwoc hoa tan trong nwdc cwdng toan. Sau khi loai bd tt ca gbc nitrat bang bbdc hoi, can duoc

hoa tan trong axit clohydric. Sau do, két tia platin tr dung dich nay bang qua trinh khir v&i thuy ngan
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(I) clorua. Thuy nhan dwoc loai bé bang cach nung néng va can dwoc lwong platin kim loai. Néu cé
mat, vang va paladi cling sé két tia bang qua trinh kh& nay. Ham lwong cla ching phéi dwoc xac
dinh riéng bang, vi du, quang phb hap thu nguyén tlr hodc quang phd phat xa plasma cdm rng (ICP)

va mét sw hiéu chinh dwoc ap dung.

4 Thubc thir

Trong qua trinh phan tich, néu khéng cé thod thuan nao khac, chi st dung thubc thér c6 dé tinh khiét

phan tich dwoc cong nhan va chi dung nwéc cat hoac nwédc cé do tinh khiét twong dwong.
4.1 Axit clohydric, 36 % (khdi lwong/khdi lwong) dén 38 % (kI/kl), pzo =1,19 glcm?®.

4.2 Axit clohydric loang, 18 % (klI/kl) p2o =1,09 g/cm?.

4.2 Axit clohydric lodng, 8,5 % (klI/kl) px =1,04 g/cm?®.

4.4 Axit nitric, 69 % (kI/Kl), p2o =1,41 glcm®.

4.5 Dung dich thuy ngan (l) clorua (Hg,Cl,), & dang huyén phu

Hoa tan 200 g thuy ngéan (l) nitrat ngdm hai phan t& nwéc [Hg2(NO3),.2H,0] trong 300 ml nwéce trong
mot cbc thuy tinh va thém vao khodng 50 ml axit nitric, vira d0 dé dam bao thuy ngan (I) nitrat tinh
bazo tan hét. Pha lodng dung dich bang nwéc cat dén 4 L va thém vao 400 ml dung dich améni clorua
bdo hoa lanh. D& yén cho két tia thuy ngan (1) clorua ldng xubng, gan va rira 20 l4&n d& dam bao

khong con nitrat. Thém vao 2 L nwdc cét va cha trong binh thuy tinh nat kin.
CHU THICH: Huyén phu nay n dinh va c6 thé lwu trir d& dung trong vai thang.

4.6 Axit flohydric 40 % (klI/kl) pao =1,13 g/ocm®.

4.7 Axit sunfuric loang, 50 % (kl/kl) pso =1,42 g/cm®.

4.8 Khi hoan nguyén, nhw hydro hoac hén hop hydro /nito.

4.9 Khitro, nhw khi cacbon dioxyt hoac nito.

410 Nwéc cwong toan

Trén déu 3 thé tich axit clohydric (4.1) va 1 thé tich axit nitric (4.4).

CANH BAO - Nwéc cwong toan hét strc nguy hiém va can thiét phai str dung kinh an toan hoac

kinh bao hé. Viéc pha mau phai dworc tién hanh trong ti hat déc cé kha nang théng khi tot.

5 Thiét bj, dung cu
Thiét bi thi nghiém théng thwong va

5.1 Thiét bi hoan nguyén, xem Hinh A.1.
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5.2 Chén platin, thé tich 10 ml

5.3 May quang phé hap thu nguyén tir hodc quang pho phat xa plasma cam ng (ICP), hodc

cac phwong tién khac xac dinh dwoc vét kim loai.
5.4 Lo mup, c6 kha nang dat nhiét do téi thiéu 1000 °C.

5.5 Giay loc khéng tan, cé kha nang gil lai cac hat 3 um.

6 Lay mau

Phwong phap l4y méau déi véi hop kim platin lam dé trang strc phai dwoc thoa thuan gitra cac bén cho

dén khi mét phwong phap tiéu chuan duoc céng bé.

7 Cach tién hanh
7.1 Hop kim trang strc platin c6 khéng qua 5 % iridi, rhodi hoac rutheni

Can mét lwong mau chira 250 dén 300 mg platin v&i dd chinh xac 0,01 mg va chuyén vao mét cbc
thuy tinh. Hoa tan mau trong 20 ml nwéc cudng toan (4.10) trong mét cde thuy tinh day kin bang mét

mat kinh ddng hé, trong khi d6 tién hanh dun néng tir t.

Béat ky vat nao khoéng tan con lai sau qua trinh nay phai dwoc loc ra tai giai doan nay va thanh phan

ctia n6 dwoc xac minh dé hiéu chinh hop ly két qua.

DPun néng dung dich trén bép dién va bbc hoi dén gan khé. Hoa tan can mubi con &m trong 10 ml axit
clohydric lodng (4.2) va béc hoi lan niva gan dén kho. Lap lai viéc hoa tan trong axit clohydric va béc
hoi ba lan, cudi cung hoa tan c&n trong 10 ml axit clohydric loang (4.2) va réi dung nwdc néng pha

lodng dén mét thé tich tdng 300 ml.

Pun dung dich dén séi, trong thdi gian nay tiép tuc dun séi, thém vao tirng lwong nhd tr 5 ml dén
10 ml huyén phu thuy ngan (1) clorua da dwoc lac déu. Tiép tuc thém huyén phu dén khi két tia mau
den ban dau bién thanh mau xam do lwong thém vao du thira. D& yén cho lang két tia khoang 15 min
& nhiét do trén 85 °C va loc qua hai lan gidy loc (5.5). Rira ky két tha va cbc thuy tinh véi dung dich
axit clohydric loang (4.3). Gitr lai dung dich loc dé phan tich xac dinh platin bang mét phwong phap

thich hop va néu phat hién thay phai ap dung mét sy hiéu chinh két qua.

Gép gidy loc chira két tia, dat né vao trong chén s trang men da biét khéi lwong va sy khd & 120 °C
trong dong khéng khi. Nang tir tir nhiét d6 Ién t&i 400 °C trong khoang 30 min. Viéc khdng ché toc do
nung néng dén 400 °C la rat quan trong bdi vi sw chwng cét nhanh thuy ngan cé thé gay méat mat

platin.

DPong thoi khi dat dwoc nhiét dd 400 °C, chén va mau cé thé dwoc dbt nong & 900 °C trong 60 min

trong 16 mup (5.4) dé nung két tda.
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CANH BAO NGUY HIEM - Vi sw nguy hiém cho strc khoé khi tiép xtc véi hoi thuy ngan, can
dam bao moi bién phap phong ngira thich dang dé ngin can ching xam nhap vao bau khi

quyén.

Lam ngudi chén hién chira x6p platin. Néu paladi c6 mat, xbp hap thu oxy, cho nén nung néng né voi
khi hoan nguyén (4.8) trong mét thiét bi hoan nguyén (5.1) va lam ngudi trong mét bau khi tro (4.9).
Viéc can thir khdi lwong cé thé dwoc thuwc hién trong giai doan nay nham xac nhan ham lwong platin

gan véi ham lvong du doan.

Chuyén lwong xbp sang mot bat platin va tinh ché né bang cach thdm wét véi mét it axit flohydric (4.6)
va ba giot axit sunfuric lodng (4.7). Bun néng cho dén bat dau béc khoi va sau dé lam ngudi, thém mat
it nwdc nong, tién hanh loc va rira vai axit clohydric lodng (4.3). Hoa tro gidy loc va xbp trong chén st
va nung & 700 °C trong 16 mup (5.4). Sau dé xbp phai duwoc x&r ly mét lan niva trong thiét bi hoan
nguyén (5.1) va dwoc lam ngudi trong bau khi tro' (4.9) trwde khi tién hanh can cudi cung.

M6t lwong nhé vang va paladi trong xbp platin dwoc xac dinh sau dé bang cac phwong tién thich hop
nhw 1a quang phd hap thu nguyén tlr hodc quang phd phat xa ICP (5.3) va ap dung mét sw hiéu chinh.
Ciing ¢6 thé iridi, rhodi va rutheni van c6 mat trong xép platin cudi cung. Van dé duoc khuyén nghi 1a
kiém tra xbp platin dé biét sy cé méat cac nguyén té nay bang cac thiét bi thich hop nhw la quang phd
héap thu nguyén t&r hodc quang phd phat xa ICP (5.3). Néu chung dwoc phat hién, mét sy hiéu chinh

phai dwoc ap dung.
7.2 Hop kim platin lam dé trang strc vé&i iridi, rhodi hoac rutheni I&n hon 5 %

Lam theo cach tién hanh dwoc trinh bay trong 7.1. Tuy nhién, déi voi viec hoa tan st dung mét qua

trinh phan hady ap suét.

8 Biéu thj két qua
8.1 Phwong phap tinh

8.11 Néu khdi lweng can cudi cung chi chira riéng platin, tinh ham lwong platin we;, bang phan nghin

theo khéi lwong (%), st dung cdng thirc:

m, +m
Wp, =——=x10°
m1
Trong do:
ms khéi lwong mau, tinh bang miligam;

m, khéi lwong platin ctia dung dich loc, tinh bang miligam;

ms khéi lwong platin can cudi cung, tinh bang miligam.
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8.1.2 Néu khéi lwgng can cudi cung cé chira cac nguyén td khac, ham luwong platin we,, dwoc tinh

bang phan nghin theo khéi lwong (%), st dung cdng thirc

m,+m,-m
Wp, =————*x10°
m1
Trong do:
my  khéi lwgng tdng cla cac nguyén tb khac, tinh bang miligam;

8.2 Do lap lai

Két qua cla hai lan xac dinh gibng nhau phai twong dwong khéng I&ch qua ba phan nghin theo khéi

lwong (%o) ctia platin. Néu dd I&ch Ién hon so véi gia tri nay, phai lap lai phép thir.

9 Bao cao thir nghiém

Béao cao thir nghiém phai bao gdm céc théng tin sau:

a) Nhan dién mau thir bao gdbm ngudn gbc, ngay thang nhan mau, hinh dang mau;
b) Phwong phap lay mau;

c) Vién dan tiéu chuan nay, TCVN 10621 (ISO 11489);

d) Ham lwong platin ctia mau tinh bang phan nghin theo khdi lwong (%), dwdi dang céac gia tri don

va cdac gia tri trung binh;
e) Bét ky sai léch nao so v&i phwong phap quy dinh trong tiéu chuén nay;
f)  Bét ky diéu gi khéng binh thuéng quan sat thay trong qua trinh xac dinh;
g) Ngay thang nam th(r nghiém;
h) Nhan dién phong thi nghiém thwc hién phan tich nay;

i)  Tén, chir ky cia ngu®i quan ly phong thi nghiém va cia ngwéi thyee hién.
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Phu luc A
(Tham khao)

Thiét bi hoan nguyén theo Rose

Dong khi

———

Chén Rose cé nap

beén khi

Hinh A.1 - Thiét bi hoan nguyén
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