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t i ª u   c h u È n   q u è c  g I a  TCVN 4153 : 1985 

 

 

 

Fero silic - Ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh photpho 

Ferrosilicon - Method  for the determination of photphorua  

 

Tiªu chuÈn nµy quy ®Þnh ph−¬ng ph¸p so mµu x¸c ®Þnh l−îng photpho trong ferosilic (khi hµm 

l−îng photpho tõ 0,01 % ®Õn 0,2 %). 

1   Yªu cÇu chung  

Khi x¸c ®Þnh photpho trong ferosilic ph¶i theo c¸c yªu cÇu chung trong TCVN 4149 : 1985.    

2   B¶n chÊt ph−¬ng ph¸p. 

Ph−¬ng ph¸p dùa vµo ph¶n øng t¹o thµnh axit dÞ ®a photpho molipdic mµu vµng vµ axit nµy ®−îc 

khö vÒ d¹ng phøc chÊt mµu xanh trong m«i tr−êng axit clohydric b»ng ion s¾t (II) víi sù cã mÆt 

cña hydroxila min hydroclorua hay thioure. C−êng ®é mµu xanh cña dung dÞch tû lÖ thuËn víi hµm 

l−îng photpho. 

3   ThiÕt bÞ, ho¸ chÊt vµ dung dÞch  

Phæ quang kÕ hay m¸y so mµu quang ®iÖn. 

Axit nitric d 1,40. 

Axit flohydric, dung dÞch 40 %.  

Axit sunfuric dung dÞch 1 + 20. 

Axit pecloric d 1,67 hay d 1,51. 

Axit clohydric d 1,19. 

Axit clohydric d 1,105 : pha lo·ng 560 cm3 axit clohydric ®Õn 1 dm3 b»ng n−íc . 

Amoniac d 0,91, dung dÞch 1 + 1. 
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PhÌn s¾t (III) amoni, dung dÞch 10 % : hoµ tan 100 g phÌn trong 1 dm3 dung dÞch axit sunfuric 1 + 20. 

Hydroxilamin hydroclorua, dung dÞch 20 %. 

§ång sunfat, dung dÞch 1 %. 

Etanola. 

Thioure, dung dÞch 8 %. 

Hçn hîp khö: trén lÉn 150 cm3 dung dÞch ®ång sunfat víi 700 cm3 dung dÞch thioure. §Ó l¾ng 24 

giê råi läc bá kÕt tña. 

Amoni molidat kÕt tña l¹i nh− sau : ®un nhÑ ®Õn 80 oC ®Ó hoµ tan 250 g amoni molipdat trong 400 cm3 

n−íc. Läc dung dÞch qua giÊy läc ch¶y chËm. §Ó nguéi, võa khuÊy võa rãt 300 cm3 etanola. Sau 

1 giê läc dung dÞch qua giÊy läc ch¶y võa. Röa kÕt tña 2 ®Õn 3 lÇn b»ng etanola. SÊy kh« tinh thÓ 

ngoµi kh«ng khÝ. Pha dung dÞch amoni molipdat 5 % tr−íc khi dïng. 

Kali hydrophotphat kÕt tinh l¹i nh− sau : ®un nãng ®Ó hoµ tan 100 g kali hydrophotphat trong 150 cm3 

n−íc. Sau ®ã rãt dung dÞch thµnh dßng nhá vµo b¸t sø, khuÊy m¹nh b»ng ®òa thuû tinh. Khi dung 

dÞch nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng, lµm l¹nh b¸t sø trong vßi n−íc ch¶y hay thiÕt bÞ lµm l¹nh, thØnh 

tho¶ng ®¶o ®Òu. Dïng thiÕt bÞ t¹o ch©n kh«ng ®Ó läc tinh thÓ qua phÔu läc thuû tinh mµng xèp, röa 

tinh thÓ 2 lÇn mçi lÇn 5 cm3 n−íc l¹nh. ChuyÓn kÕt tña vµo cèc, ®un nhÑ ®Õn hoµ tan trong 80 cm3 

n−íc nãng, sau ®ã tiÕn hµnh kÕt tña l¹i mét lÇn n÷a nh− trªn. SÊy tinh thÓ kali hydrophotphat thu 

®−îc ë (100 ±  5) oC trong b¸t sø ®Õn khèi l−îng kh«ng ®æi. 

Dung dÞch tiªu chuÈn kali hydrophotphat. 

Dung dÞch A : c©n 0,4393 g muèi ®· kÕt tinh l¹i 2 lÇn vµ sÊy kh« ë nhiÖt ®é 110 oC, cho vµo b×nh 

®Þnh møc dung tÝch 1 dm3. Cho 100 cm3 n−íc. L¾c cho tan muèi råi thªm n−íc ®Õn v¹ch. Nång ®é 

khèi cña photpho trong dung dÞch b»ng 0,0001 g/cm3. 

Dung dÞch B : lÊy 10 cm3 dung dÞch A vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 cm3, thªm n−íc ®Õn v¹ch, 

dïng trong ngµy. Nång ®é khèi cña photpho trong dung dÞch nµy b»ng 0,00001 g/ cm3. 

4   TiÕn hµnh ph©n tÝch  

4.1   Cho 0,5 g ferosilic vµo b¸t b¹ch kim, rãt 15 cm3 axit nitric vµ cÈn thËn thªm tõng giät 10 cm3 ®Õn 

15 cm3 axit flohydric. 

§un nãng råi ®Ó bèc h¬i dung dÞch ®Õn thÓ tÝch 5 cm3 ®Õn 7 cm3. Thªm 15 cm3 axit pecloric vµ ®Ó 

bèc h¬i ®Õn khi tho¸t khãi tr¾ng dµy ®Æc trong 10 phót ®Õn 15 phót. Sau khi lµm nguéi, thªm 50 

cm3, ®un nhÑ ®Ó hoµ tan muèi. ChuyÓn dung dÞch vµo b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 cm3. 

§Ó nguéi, ®Þnh møc ®Õn v¹ch b»ng n−íc, l¾c ®Òu råi läc qua giÊy läc kh« vµo cèc kh« dung tÝch 

100 cm3, bá phÇn dung dÞch ®Çu ®i. TiÕp tôc tiÕn hµnh theo mét trong c¸c ph−¬ng ph¸p ë ®iÒu 

4.1.1 vµ 4.1.2. 



                                                                                                               TCVN 4153 : 1985 

7 

4.1.1   Ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh photpho b»ng muèi s¾t (II) víi hydroxilamin hydroclorua. 

LÊy 20 cm3 (khi hµm l−îng photpho ®Õn 0,07 %) hay 10 cm3 dung dÞch ph©n tÝch khi hµm l−îng 

photpho trªn 0,07 % vµo 2 b×nh tam gi¸c dung tÝch 100 cm3. Võa l¾c liªn tôc võa cho amoniac ®Õn 

khi t¹o thµnh Ýt kÕt tña s¾t hydroxit bÒn, sau ®ã cÈn thËn cho tõng giät axit clohydric  d 1,105 ®Ó 

hoµ tan kÕt tña, tr¸nh cho d− axit. Thªm 10 cm3 dung dÞch hydroxilamin hydroclorua, ®un nhÑ ®Õn 

gÇn s«i. NÕu dung dÞch cßn mµu vµng th× thªm 2 giät ®Õn 3 giät amoniac n÷a. Tr−êng hîp thÊy 

xuÊt hiÖn  ®ôc trë l¹i th× thªm 2 giät ®Õn 3 giät axit clohydric d 1,105. 

Lµm nguéi nhanh dung dÞch råi chuyÓn sang c¸c b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 cm3, thªm vµo mçi 

b×nh 10 cm3 dung dÞch axit clohydric d 1,105, sau ®ã võa l¾c võa cho vµo 1 trong 2 b×nh tõng 

giät 8 cm3 dung dÞch amoni molipdat. L¾c nhÑ 1 phót ®Õn 2 phót, ®Þnh møc b»ng n−íc, l¾c ®Òu. 

Sau 10 phót, ®o mËt ®é quang trªn phæ quang kÕ hay m¸y so mµu quang ®iÖn ë b−íc sãng 850 

nm hay 650 nm. Dïng dung dÞch kh«ng cã amoni molipdat lµm dung dÞch so s¸nh. 

4.1.2   Ph−¬ng ph¸p x¸c ®Þnh photpho b»ng thiourª. 

LÊy 20 cm3 (khi hµm l−îng photpho ®Õn 0,07 %) hay 10 cm3 (dung dÞch ph©n tÝch) (khi hµm l−îng 

photpho trªn 0,07 %) vµo 2 b×nh ®Þnh møc dung tÝch 100 cm3. Võa l¾c liªn tôc võa cho amoniac 

®Õn t¹o thµnh kÕt tña bÒn, sau ®ã cÈn thËn hoµ tan b»ng tõng giät dung dÞch axit clohydric d 1,105 

råi cho d− 2 cm3 n÷a. LÇn l−ît cho vµo mçi b×nh 10 cm3 hçn hîp khö, 10cm3 dung dÞch axit 

clohydric d 1,105 vµ 1 trong 2 b×nh 8 cm3 dung dÞch amoni molipdat, pha lo·ng b»ng n−íc ®Õn 

v¹ch, l¾c ®Òu. Sau 10 phót ®o mËt ®é quang trªn phæ quang kÕ hay m¸y so mµu quang dïng ®iÖn 

ë b−íc sãng 850 nm hay 650 nm. 

4.2   Hµm l−îng photpho x¸c ®Þnh theo ®å thÞ chuÈn hay theo ph−¬ng ph¸p so s¸nh víi mÉu 

chuÈn ferosilic cã thµnh phÇn gÇn víi mÉu ph©n tÝch vµ ®−îc tiÕn hµnh qua tÊt c¶ c¸c giai ®o¹n 

ph©n tÝch. 

4.3   Dùng ®å thÞ chuÈn           

LÇn l−ît lÊy vµo 6 hay 7 b×nh nãn dung tÝch 100 cm3 : 1, 2, 4, 6, 8, 10 cm3 dung dÞch tiªu chuÈn B, 

t−¬ng øng víi 0,00001; 0,00002; 0,00004; 0,00006; 0,00008; 0,00010 g photpho. 

Thªm vµo mçi b×nh 25 cm3 n−íc, 4 cm3 dung dÞch phÌn s¾t (III) amoni, trung hoµ dung dÞch b»ng 

amoniac ®Õn cã kÕt tña s¾t (III) hydroxit råi tiÕp tôc tiÕn hµnh ph©n tÝch nh− ë môc 4.1; 4.1.2. 

B×nh thø 7 chøa tÊt c¶ c¸c thuèc thö trõ dung dÞch tiªu chuÈn photpho võa dïng ®Ó kiÓm tra hµm 

l−îng photpho trong thuèc thö, võa dïng lµm dung dÞch so s¸nh.    

5   TÝnh kÕt qu¶                                            

5.1.4   Hµm l−îng photpho (P) tÝnh b»ng phÇn tr¨m x¸c ®Þnh theo ph−¬ng ph¸p ®å thÞ, theo 

c«ng thøc: 
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                         P  = 
1

100.

m

m
  

trong ®ã: 

m lµ khèi l−îng photpho t×m ®−îc ®å thÞ chuÈn, g; 

m1 lµ l−îng c©n mÉu t−¬ng øng cã trong dung dÞch ph©n tÝch, g. 

5.2   Hµm l−îng photpho (P1) tÝnh b»ng phÇn tr¨m, x¸c ®Þnh theo ph−¬ng ph¸p so s¸nh, theo c«ng 

thøc: 

                         P1  = 
21

2 )(

DD

DDC

−

−
  

trong ®ã: 

C lµ hµm l−îng photpho trong mÉu chuÈn, % 

D lµ mËt ®é quang dung dÞch mÉu ph©n tÝch; 

D1 lµ mËt ®é quang dung dÞch mÉu chuÈn;  

D2 lµ mËt ®é quang dung dÞch thÝ nghiÖm kiÓm tra.     

5.3   B¶ng sai lÖch giíi h¹n     

                                                                      %        

Hµm l−îng photpho, % Sai lÖch tuyÖt ®èi giíi h¹n  

Tõ  0,01 ®Õn 0,02 

                   Trªn  0,02  ®Õn  0,03 

                   Trªn  0,03  ®Õn  0,05 

                   Trªn  0,05  ®Õn  0,10 

0,004 

0,005 

0,006 

0,010 

                   

 

                                                         _____________________________  

                                                     


