i

TIEUCHUAN VIET NAM

‘

)
O
<
4

TCVN 7429: 2004

Xuét ban 18n 1

DA - XAC DINH HAM LUQNG OXIT CROM
'BANG CHUAN B0 10T

{eather - Determination of chromic oxide content by icdmetric titration

HA NOI - 2004



L& ndi dau

TCVN 7429; 2004 do Ban k¥ thuat Tiéu chufin TCVN/TC 120
S3n phdm Da bién soan, Téng cuc Tiéu chufn Po ludng
Chat itgng dé nghi, E4 Khoa hoc va Céng nghé ban hanh.

TCVN 7428: 2004



TIEUCHUANVIET NAM - TCVN 7429: 2004

Da - Xac dinh ham lugng oxit crom bing chudn dd iot

L eather - Determination of chromic oxide by iodmetric titration

1 Pham vi va Iinh vuc ap dung
Tiéu chufn nay qui.dinh phuong phap xac dinh ham lugng oxit crom cb trong da béng chudn do iot.

Phuong phép nay 4p dung cho tt ci &ac loai da 3 dugc thude crom.

2 Tailiéu vién dan.

TCVN 7116: 2002 (ISO 2588: 1985), Da - Liy méu - S8 cac m3u don cho mét mau téng.
TCVN 7117: 2002 (ISO 2418:1972), Da - M3u phong thi nghiém - Vi tri va nhan dang.
TCVN 7126: 2002 (1ISO 4044:1977), Da - Chusn bij mau thr hoa.

TCVN 4851: 198¢ (ISO 3696: 1987), Nudc phan tich diing trong phong thi nghiém - Yéu cau ky thuat va,
phuong phap thir. '

3 Thuit ngir va dinh nghia
Trong tiéu chufn nay sir dung thuat ngl va dinh nghia sau:
Ham ligng oxit crom (chromic oxide content)

Lugng crom cb trong da da thudc bing chét thuc mudi sulphat kiém crom dugc biéu thi dui dang oxit
crom. {Cr,05) va tinh theo phan tram khéi lugng clia da kho.

4  Nguyén tic
Crom cb trong da bi oxy hoa bang axit percioric va chuyén sang tr_ang_lhéi hoa ln (V1). Ham lygng oxit
crom dugc xac dinh bing phuong phap chusn db iot dung dich crom hod tri (V1) nay.

5  Thudc thi
Trong qué trinh thi, chi sif dung thudc thif co cap @6 phan tich.

54  Axit nitric (HNO;), 70 %,
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5.2 Axit sulfuric (H;50,), 98 %;

5.3 Axit percloric (iCI0,), 60 % - 70 %,

54 Axit phosphoric (HP0,), 90 %

35 Dung &jch thude th kali iodua (K1), 100 g/l, dung dich m&i;

568 Dung djcﬁlchué’n d$ natri thiosunphat (Na,S.0,), 0,1 N;

57 Dung djch chi thi hd tinh bot, 10 g/l hoc bdt hé tinh bot.

CHO THICH 1 Dung dich chi ih; 66 tinh bdt nén pha mdi hoac bho thém vai miligam thuy Ingan jodua (Hai)
a8 gilt qung dich dudc vai thang..

58 Nudc cit hofic nude da khir ion, phil hop véi ydu céu vé nudc logi 3 clia TCVN 4851: 1989
(1SO 3696: 1987). | |

3 Thidtbi, dung cu

5.1 Binh ndn chiu nhiét, hoZc binh Kjeldahl, dung tich 250 mi, ¢4 nit nham,
8.2 Buret, dung tich 50 ml, loai A.

8.3 Chén nung holic cﬁ'cl_nung, b&ng s{ trang men, thach anh hoc platin.
5.4 ©Can phan tich, cb dd chinh xac dén + 0,001 g.

5.5 Binh-hit am.

6.6 B&p, co thé diéu chinh dugc nhiét do.

8.7 Ta siy, cb thé duy tri d nhigt d6 (102 £ 2) °C.

7 L&y mAu va chudn bi mau

.

1 Trong truedng hop khong cb bat ky sy thod thuan nao vé viéc 1§y mau gilra cac bén lién quan, can
tu3n theo qui tinh 18y m3u qui dinh trong TCVN 7116: 2002 (ISO 2588: 1985). Cac mau dugc 18y 17
miéng da nhir qui dinh trong TCYN 7117: 2002 (ISO 2418: 1972).

7.2 Chudn bi mau theo qui dinh trong TCVN 7126: 2002 (ISO 4044: 1977).

2 Gach tiéh hanh
- duos ¢it thanh miéng nhd cb kich thude 3 mm x 4 mm.
Can mdt Iugng da chinh xéc @én 0,01 g. Tuy theo timg loai da ma khdi ivgng mAu thif can 18y khac

o, e R Fa trong bang 1
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Bang 1 - Kh& iugng da cén Idy tuong ing véi céc foai da khac nhau

Loaida Khéi lugng da cén 13y
Da thudc dtl crom
Da thudc ban crom 2
Da thudc ¢é ham lugng crom thép 2-5.

Cho lugng da vifa can vao binh nén dung tich 250 mi (6.1) cling vai hat thuy tinh. Thém 10 mil axit nitric
" (5.1) va 3€ trong 1b phat. Thém 5 mi axit sulfuric (5.2) va 10 mi axit percloric (5.3) hoac 15 mi hén hop
hai axit néy v6i i 1& 1:2. Tién hanh dun séi dung dich trong binh trén b&p (6.6) vdi ngon Ilfa vita phai.-
Trong qué trinh dun d6 mdt phéu nhé trén miéng binh sao cho nudc cb th€ bay hoi ma khdng bi bin ra
1goai. Bun lién tuc cho dén khi dung dich cd mau vang thi gidm nhiét d6 clia b&p. Sau khi dung dich
chuy&n hoan toan sang mau vang dun thém 2 phat, 88 ngudi réi pha lo&ng dung dich v&i 100m! nubc

&t (5.8).

‘Tiép tuc dun s6i trong 10 phut & loai bd khi clo, dé ngudi va thém 15 mi axit phosphonc (6.4) vao binh
a& loai bé ion s#t ¢6 trong dung dich.

Cho thém 20 mi dung dich kali iodua (5.6) vao binh, day binh kin va @8 vao ch 18i.10 phut.

T:én hanh chuén as b&ng dung dich natri thiosunphat 0,1 N (5.6) cho dén khl dung dlch chuyén sang
mau xanh nhat. Trong qua trinh chuin @6 thém 5 mi chat chi thj hé tinh bét (5 7). Theo dbi va ghi Ial thé

tich dung dich chufn d6 da tiéu hao.

CHU THICH 2 Thém axit nitric (5.1) V2o binh trudc khi cho hdn hop hai axit sulfuric (5.2) va percloric (5.3)
38 tranh gay nd do phén {mg ciia da va axit percioric_(5.3).

CHU THICH 3 Cb6 thé sir dung khoang 5 g - 7 g amoni perclorat (NH,CIO,) trong qué trinh oxy hoa thay cho
axit percloric (5.3). '

‘9 Biéu thi két qua

9.1 Tinhtoan
Ham lugng oxit crom, Cr;0,, ¢6 trong da dugc tinh bang phén tram khdi lugng chat khd, theo cong thifc

sau:

V x0,002534x 100 xF

(%] CI‘ZO:, = o 'MD m—————

trong do:
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Vv 14 thé tich tidu hao cGa dung diéh chufin d6, tinh bang mililit

M, 13 khdilugng ban d4u cia da, tinh bing gam;
1 ml Na,S,05 0,1 N = 0,002634 g Cr,05;
F 13 hé sd chuy8n ddi theo cht kho, -

___100
T 100-W

trong A6 W 12 d6 4m clia da, tinh bing phé:{ tram khoi lugng (xem phy luc A). -

9.2 Dbiiplai

Két qu:; clia nhn.rng lan xa¢ dinh lap lai g|6ng nhau do cling mdt ngudi ti€n hanh khéng dugc khéc nhau
qua 0,2 % tinh trén khdi iudng ban du ciia miu thit.
9.3 Dt 1ap

K&t qua ciia hai 1an xac dinh thifc hién bdi c4c nhan vién khac nhau, & cac phong thi nghiém khac nhau
trén cling loai m3u thf khéng duge khac nhau qué 0,5 %, tinh trén khdi lugng ban dau clia mau thi.

10 Béo cdo thir nghiém

Bao céo thir nghiém phai bao gdm céc théng tin Sai.;?
a) vién dan tiéu chudn nay;
b} nhan d:_ar.xg Gay 80 vé mAu thi,
c) cac K&t qua-thu dugc tinh dén mot chif 6 thap phén;
d) 8% si'n cla da;

e) cAc chi tiét dac biét cb thé tac déng dén két qua.
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Phu luc A
(qui dinh)

Phucng phap xéc dinh 45 4m clia da

A1 Ng'uyén tic
Da dugc sdy kho dén khéi Iugng khong ddi, ham Iugng &m trong da duge tinh bing phén tram khéi
lvong cla da. .
A.2 Thiét bi, dung cu
A.2.1 Binh c&n, c6 nut nham ho#c c8c cén.
2.2 Td s8y, o6 kha nang duy ti nhigt 86 3 102°C £ 2°C.
A.2.3 C#n phan tich, c6 46 chinh xac dén 0,001 g.

A.2.4 Binh hat 2m.

A.3 Liy miu va chuadn bi mau

L&y mau va chun bi mau theo qui dinh trong diéu 7.

A4 Cach tién hanh

Can. 3 g mau .da vdi do chinh xac dén 0019 cho vao binh can (A.2.1) d& biét trudc khéi Iugng.

Say kho-mau trong khoang fhc‘!i gian tir 12 gid dén 16 gid trong tu s§y (A.2.2) & nhiét 35 102 cx2°C.
:an mau sau khi sdy kho va aé hguéi trong binh hit 8m 30 phut, ghi lai khéi iuqng.

Lap lzi qua trinh sy kho, [am ngudi va can cho dén khi két qu hai 1&n can lién ti€p khong léch nhau
qua 0,003 g. K&t qua thu dugc la két qua cla lan can cubi clng.

A.5 Tinh toan két qua
D6 dm trong da, W dugc tinh theo phan tram khdi qulng bng cong thirc sau:

w = (Mo —my)x100
mg
trong do:
mo 12 khdi lugng méau da ban dau trude khi sy, tinh bang gam;

m, |2 kh&i lugng mau da sau khi sdy, tinh bang gam.




