TIEU CHUAN VIET NAM Nhém D

Phwong phap xi2c dinh ham luwong crom 1673 — 86
pyiu Keleuue _ Iron ores ,

Metod onpedeaenus Method for determina- Gi. Wik Tige

codepianua xpoma tion of ehrome content o 1-7--198.7'

Tiéu chuan nay thay thé cho TCVN 1673 =75,

Tiéu chuan nay quy dinh phueng phap phan tich 48 xéc¢ dinh
ham luong crom trong quéng sat. D61 véi ham luong crom tir
0,01 d&n 0,5% sir dung phuong phép so mau, con khi ham luong
crom Ién hon 0,0% st dung phirong phap chuin do.

1. QUY BINH CHUNG

1.1. MAu d¢& xdc dinh ham lirgng crom duoc chulln bj theo
TCVN 1664 — 86. . |

1.2, Nude cdt dung (rong (iéu chuldn nay phdi phu hop véi
TCVYN 2117-77.

1.3. Cac thuSc tht dung trong ti8u chulin nay phhila loai
« TKHH » hoac « TKPT »

2. PHCONG PHAP SO MAU

2.1. Nguyén tic ctia phwong phéap

Nung chiy miu va tach crom khoi cic nguyén t6 khic bling
hon hop natri eachonat va natri nitrat hay hdn hop natri cacbo-
nat va natri peoxit, So mau phire tim d6 cia crom (V1) véi diphe-
nylcacbazit trong dung dich axit sunfuric.

2.2. Thiét bi va thuoe tho | _

Lo nung c6 nhiét d6 nung nong (8i da khéng thdp hon 1000°C;

Can phan tich ¢6 do chinh xac dén 0,0002g;

May so mau quang dién; '
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Nalri peoxit;

Natri nitrat:

Natri cachonal khan;

Hon hop nung chivy: ivdn natei niteat va natri cacbonat theo
ty18 1:30; '

Kali pemanganut, dung dich 25 va S/l

Axit sunfuric, dupg dich 6N ;

Axit axelic;

Ruou etyiic; o
_ Diphenyleacbazit, ding dieh 1g/l: hoa tan-0,1g diphenylcac-
bazit trong 10ml axit axetic, thém 90 ml rugu etylic va lic déu

Kali bicromat ; _ '

Dung dich chudn crom;

Dung dich A: hoa tan 0.2829¢ kali bicromal da duge sdy kho
& 180 —200°C dén khoi lugng khong doi trong 200ml nuwde. Chuyén
dung dich vao binh dinh méce dung tich 1000ml, dinh mirc bing
nude va lie déu, Iml dung dich A chira 0,1mg eréom

Dung dich B: 14y 25ml dung dieh A vdo binh dmh mite dung
tich 500ml, dinh mie hmg nude va 1dc déu, 1ml dung dwh B
chira 0,005 mg crom; |

Phenolpialein, dung dich ! frong rugu c£311<:'

" Gidy loe duyge chuin bj nhar san: tdm gidy loc thudng bing
dung dich kali penianganal 5g/1, sau do rira bing nwrde dén mat
mau hong. . | |

2.2, Cach ti¢én hanh

2.2.1. Ty theo han lwong ccom, can khéi-lugng wiu nhu &
bang L.

D@ pha mau sir dung mét trong hai cach sau:

a) Can mau vao ciuén sircao nhdém hay ¢hén platin, thém
vao 3—4g hdn hop nunug ehdy oy theo lwong cin miu thit, nung
man O nhidt 49 $80--23°C trong thdoi g t,.an 45 phut

by Liy 3¢ nalri cacbonat viio chén niken, cin miu vio chén
va thém vao 3y nalri peou* m.mg ‘mau trong 10 nung déa chay

| e
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hoan toan nho..uung chdy va nung tiép s nhict do 700 £ 200€
trong 3 ua;
Bang 1

| T ".“‘.I £
: . _ KLoi 1“1"'_ lilfl; Kioi lrong erom
| Ham luang erom, 4 | lrong ! 1 o :] trong tht tich dung
i ! =7 age Ll e anm . .
; ; dieqh d¢ xie dijnh, mg
| el g dinh, ml T iy IR
{I"r:___:l..‘--.....__,_;____--—-—-—-——_;,-_-,: ?-—- oyt L e o o 5 e r - =
i Ta 041 dén 0,05 0.5 25 ' 0,005 — 0.025
i Tren: 0,09 dé’h 0,1 0,2, 15 0,606 — 0,012

Tren 0,1 d&n 0,25 0,2 10 0,008 — 0,020
! Tron 0.5 dén 0.5 1 on2 5 0.010 — 0,023

2.2.2. Dit chén sau khi da dé ngudi vao ede dung tich 250ml,
thém 30-50ml nude nong via dé vén cho khdi nung chiy tan rita
hét. Rira chén biing nudae, dun soi nhe trong 30 phat, dé ngudi,
chuvén dung dich vao bhinb dinh muic dang tich 250 ml, dinh mtre
bang nude, lac déu va Joc kho.

Lay thé tich dung dich phién tich (fuony t'rn;;‘ vai bing 1) vao
ede dung tich 100my, thém nude dén 30 ml, 1 giot chi thi phenol-
phialein va snit d6 ding dung dich axit senfuric 6N trung hda dén
matmau hong eda dung dich va cho du 0,5ml nra. Dun 36i dung
dich d& dudi khi cacbonie. Néu khi do tich ra két tis silic dioxit
thi loc dung dich qua gidy loe (dd diroe chudn bi & 2.2) va rira

vii Ldu bang., nude dé the lich dung dich cudi cung khong vugt
qua 70ml. Chuyln dung dich vao binh dinh wive dung tich 100ml;
thém 2ml dung dich axit sunfuric 6N,-lc dtu, thém tiép Sml
dung dich diphenylcacbazit, dinh m« biing nude va ldc déu.

2.2.3. Sau 10 phtat do mil d0 quang cia dung dich & bude
song 520 - 350nur. Ding dunyg dich so sénh la nude cdt. Doéng
thoi tién hanh ‘thi nghiém tring dé hié¢u chinh két qua.

2.2.4. Xay dung dudng chuin: 18y 1;2: 3:4;5 va 6ml dung
dich chuan B, tuong ung 0,005 ; 0.00 '0 ¢,015; 0,020,0,025 va 0,030mg
crom vao binh dinh mre dung lich 100ml, théin nwedoe dén 50ml,
z.her_n tiép 3inl dung djch axil sunfuric 8N, 3m! dung dich diphenyl-
cacbazil, dinh moe hing nuwde va lic déu, Do mil 4) quang ela
dunyg dich nhu diea 2.2.3.

23
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2.3. Tinh két qua
2.3.1. Ham luong crom (X‘) theo phin tram khéi hiyong duoe
tinh theo cong thue: |
m, . 100. K
m . 1000

X =

trong d6:
m, — khdi luong crom tim dwoc theo do thi, mg;
m — khéi luong méu twong ng vol thé tich dung dich de
phén tich, g.
K — 1é sd chuy@&n quang sang (TUdIll'f kho, duwoc tinh theo

cong thuce:
; 100
K

100 — \\
trong do:
W — d6 dm cta mau ¥, xac dink theo TCVN 166686,
2.3.2. D& sai léch ¢ho phép cha phuwong phip duge xéc dinh
theo diéu 3.1.2.

3. PHUONG PIIAP CHUAN DO

3,1. Nguyén tac cha phuong phap.
Oxy hoa crom (1) dén crom (V1) bang amoni pesunfal trong
stir.¢d mat ciin xUc tac bac nitrat.

Crom (V1) dwoe khiv bing mot lugng du muéi Me, lurong dur
ctia mudi Mo duoc chuin bing dung dich kali bicromat trong sy
cd mitt cha chi thi natri diphenytaminosunfonat.

3.2. Thiét bi va thade thir

Can phan tich ¢6 dd chinh xac dén 0,0002¢ :

Lo nung ¢6 nhiét do-t6i da Lh(’mg th4p hon. 10000C ;
Kali bisunfat;

Natri sunfat ngdm bay phin L nuée;

Axil nitric

Axit sunfuric, dung dich 1:1 va 1:20;

Axit pholphoric:
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Axit flohidric;

Amoni pesunfat, dung dich 200g/1;

Bac nitrat, dung dich 2,5 g/l;

Mangan sunfat ngdm nim phén tr nuée, dung dich Ig/l:

Natri clorua, dung dich 50 g/1:

Axit elohidric d = 1,19 vA dung dich 1:10;
| Dung dich chuiin crom (VI): hoa tan 28,2860z kali bicromat
d& duoc sdy o 180—200°C d&én khéi lugng khdong ddi trong 200ml
nude, Chuyén dung dich vio binh dinh mire dung tich 1 Iit, dinh
mite bing nudc va ldc déu. Iml dung dich chira 10mg crom (V1)

Dung dich chulin crom (III): 1dy 10ml dung dich chu’.in crom
(VI) vao binh nén dung tich 250ml, thém 10ml nude 2-5ml dung
dich "axit sunfuric 5N. Tiép luc thém tir tr tinh thé natr sunfit
dé&n mit mau vang ctia dung dich, sau d6 dun séi nhe trong 5 phiit
d¥ dudi hét khi anhidric sunfuro. D& ngudi chuyén (1111;;; ¢ich
vao binh dinh mtc dung tich 100ml, dinh mire bing nude va lac
déu, 1ml dung dich chra 1mg crom (Il);

Mudi Mo, dung dich 12g/l trong axit sunfuric 1:20; sét (11
sunfat, dung dich 20g/l trong axit clohidric 1:10;

Kali pemanganat, dung dich 0,03N: hoa tan 1,06g kali peman-
ganal trong.1000 ml nude, loc dung dich qua béng thily tinh v& dé
yén trong 1 tudn & chd téi. Sau do bio quan dung dich trong
binh thiy tinh mau t8i, D chudn cia dung dich duge thiél lap
nhu sau: 14y mot phian dung dich chudan crom (111), chira 10-20mg,
crom, thém vio mot hrong sdit (11D sunfat twong rng voi khidi
lwrong cta sit ¢é6 trong mau; thém ti€p 30ml axit clohidric,
10 = 15ml axit flohidric va ti€p tuc tién hanh nhu diéu 3.2. Do
chuin ctia dung dich kali pemanganat (T) duge tinh theo cong
thie:

m

(V.C~V,),100

trong do:
m — khoi lugng crom twong tng ‘phan dung dich chuan
crom (II1), mg;
V — The tich dung dich mudi Mo, ml;
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Ty «6 gitta dung dich raudi Mo va kali pemanganat;
Vy — The tich dung dich kali peinanganat dé chuin d0 lugng
du mudi Mo, inl:

Ty 36 C dirge thiét 1ap nhu seau: lay 10ml mudi Mo vao binh
nan duang 'Iu 5300 ml, thhém 00m!l dung dich axit sunfuric 1:20,
itm! ax:t phoiphoric vi ehuidn bang dung dich chuan kali peman-
ganat d%n xudt hidn maun hdng véu ben trong 1 phat. Ty sd C
duroe linh theo céng Lhire:

irong doé:
'. % gy . . e

Vy-the tich dung dich mudi Mo, ml;

¢!

. . .y i i % N
Vy—-th® tich dung dich kali pemanganat dung dé€ chuan dung
dich mudi Mo, ml

fm

- 03

2.3, Cdeh tién hash

CAn g miu vao chén platin, thdm 30ml axit nitrie, 10 —15ml
avii llohidric (phu thude viao him lirgng silic trong miu) va 25ml
dung dish axit sunfurie 1:{. Cd dung dich d&n bde khoi tring
chia anh dric sunfuric. P? noudi chén, tring thinh chén bing mét
it e vi lai ¢d dén boc khéi hal.b

Nér mau thir e6 ehira edic chit hitu co thi trwée khi pha miu
can nurg mmau trong chéa s ¢ nhigt ¢ 700°C.

Chén sau khi ed duge de ngudi, thém 50ml nude va dun
nong don tan hél cae mudi két tinh, Phan cliin khong tan duoge
lge ua gidly loc thudng, hirng dung dich loe vio binh non dung
tich 5001, rira chén 2 — 3 lan, phéu va két tia 8 — 10 1an béng
nud e néng (dung dich A).

(:if v loc va ?:—:‘Ei tiia ﬁ'rcrr‘ cho vio chén p]’ltw. nuug chen 5
hilt do 60— EL*" rorg Lhéi gian 5—10 pheit va 48 ngudi. Thém
Vo chin (r W — 1g nah bisunfai (phu thu@c vao 1-.1101 lwong két
an) v .aung & 750 - 800°C dén trong sudl khéi nung chay. De
ngusi, 'hém vao 50mi nude nong, chuy@n khéi nung chiay vao

6
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cdc dung tich 250ml, réa ¢hén bing nudc nong. dun nie &én wun
hoan todn khoi nung chay, d2ngudi va hop nhdt véi dung dich A

Thé tich dung dich lae dy phii ¢6 khodng 250-300 m!, thim
vao do i0ml axii phioiphoric, (0ml dung dich bac nitrat vé 3 —
giol duny divh mangan sunfal. Dun séi dung dich, thém 15 -20m!
dung dich amoni-pesunfat vi lai dun sai dumj mah dén xudt hidn
mau hdng (3-=5 phat). Thém vao 4 ing dich 10mi dung dich natri
clorua, sau do dun s6i dung dich d%n mdt mau hos 1g va dé ngu o
dén nhi¢t 4o phong.

Tt buret, thém dung dich mudi Mo dén mit miu va ng ctia duag
thch va cho du 5-7ml nira. Chuiin do lwong dir eta Mo | biang dung
' dich kali pemanganal dén xudt hién maiu hong yéu bén rong 1
phit.

3.4. Tinh két qua
3.4.1. Khot lugng crom (X) theo pbin trim dwoc tnh Uico
edng thie: |

o

T.(CV—=V)).K. 100
n. 1000

b

trong do:

T — B8 chudn cha dung dich kali pernaaganatl theo crom
mg Cr/ml;

L' — Y $8 gitra dung dich mudi Mo va kali pemanganat;

V — The tich cia dung dich mudi Mo cho vio dung dich
miu, ml; _ :

Vi — Thé tich dung dich kali pemangans: dung d¢ chuan
lwrgng dw mudi Mo, wl;

K —11¢ s6 chuyen quang sang quing kho, tinh theo cong

thie:
2 100
K= e
100—-W
trong do:
W — d$ am clia mau, ¥ xac dinh tucu TCVN 1665—85.

”

3.4.2. Sai l¢eh két qud gita hai lin xic dinh song song ihi
dé lin cay P = 0,95 khong dum, virol qua cde gia tri néu trong
bang 2. |
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Béng 2

Hiam lugng crom

Sai léch cho phép

o et Y L e =

[w 0,01 dén 0,015
Trén 0,015 ~dén 0,025
Trén 0,025 den 0,05
Trén 0,00 dén 0,1
Trén 0,1  dén 9,2
Trén-0,2 dén 0,5
fren 0,5 dén I

| . 3 =

-; 'rén 1 dén 2
rén 2 dén b
[rén b den 10

0,005
0,007
0,01
0.015
0,02
0,03
0,05
0,08
0,1
0,15

28




