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Metoda de dozare fotocolorimetrica a cromului trivalent

Principiul metodei
Metoda presupune dezagregarea probei de analizat cu amestec de fondant oxidant,
urmata de macerarea topiturii in apa, separarea cationilor si dozarea cromului in

solutie acida, prin fotometrare la lungimea de unda de 540 nm.

Reactivi

Se utilizeaza numai reactivi de puritate analitica si apa distilata.

- Carbonat de sodiu anhidru si solutie 1 %;

- Peroxid de sodiu;

- Etanol,

- Acid sulfuric, solutie (1+1);

- Solutie etalon de baza: Se dizolva 0.2829 g K,Cr,O; in apa distilata. Solutia
obtinuta se trece intr-un balon cotat de 1000 ml, se aduce la semn si se
omogenizeaza. Solutia contine 1 mg Cr**/ml.

- Solutie etalon de lucru: Se pipeteaza 5 ml din solutia etalon de baza, se trece intr-
un balon cotat de 1000 ml, se aduce la semn cu apa distilata si se omogenizeaza.
Solutia contine 5 ug Cr°*/m.

- Solutie de indicator: Se dizolva 1 g 1,5 difenilcarbazida (CsHsNHNH),CO, in 100 ml
acetona si se aciduleaza cu o picatura de acid acetic glacial. Solutia se pastreaza in

sticla bruna, la rece, cel mult 2 saptamani daca nu se decoloreaza.

Trasarea curbei de etalonare

Din solutia etalon de lucru se pipeteaza 0.5 ml; 1,0 ml; 2,0 ml; 3,0 ml; 4,0 ml i 5,0
ml. Aceste volume se transvazeaza in pahare de laborator de 100 ml. Se dilueaza la
~ 40 ml, cu apa distilata. Se adauga 2 ml solutie de H,SO4. Se verifica pH-ul. Daca
valoarea acestuia nu este 1-2, se mai adauga solutie de H,SOs,.

In baloane cotate de 100 ml se pun cate 2 ml solutie de indicator si apoi, in fiecare,
se adauga cate una din solutiile obtinute anterior din etalonul de lucru. Se aduc
baloanele cu apa la semn. Se lasa solutile sa stea 15 minute, dupa care se
fotometreaza la lungimea de unda de 540 nm. Continutul de crom Tn aceste baloane

este de 2,5 ug; 5 pg; 10 pg; 15 ug; 20 ug si respectiv 25 pug. Proba oarba este apa

distilata.



a-2011-01222- -
2 4 -11- 201

Mod de lucru

La 0.3 g proba de analizat se adauga 0.2 g Na,0O- si 5 g Na,COs. Se dezagrega, pe
bec de gaz Mecker, la inceput la flacara mica si apoi la foc normal timp de 90 de
minute.

In pahar de 250 ml se pun 50 ml apa fierbinte si apoi se pune creuzetul cu
dezagregarea. Se lasa la cald pe baie pana la macerarea topiturii. Se spala
creuzetul si se scoate din pahar. In solutie se adauga ~2 ml etanol. Se pune
creuzetul pe baie si se tine la cald pana nu mai miroase a alcool. Se filtreazd proba
prin héartie de filtru de porozitate medie, in pahar cilindric de 400 ml. Se spala cu 50
ml solutie fierbinte de Na;CO31 %, in portiuni mici.

Se pune paharul cu filtrat pe baie si se concentreaza pana la ~ 60 ml. Se ia paharul
de pe baie, se lasa sd se raceasca la temperatura camerei $i apoi se adauga,
picatura cu picatura, H,SO4 1:1 pana la pH 1+2. Se lasa sa stea ~ 1 h, agitand din
timp in timp pentru eliminarea dioxidului de carbon.

In balon cotat de 100 m} se pun 2 m| solutie de difenilcarbazida si apoi se adauga
solutia obtinutd anterior. Se spala paharul si se aduna apele de spalare in balon. Se
aduce balonul la semn cu apa distilatd si se omogenizeaza. Se fotometreaza la
lungimea de unda de 540 nm.

Schema de aplicare a metodei este prezentata in anexa.

Calcul
Se calculeaza continutul de Cr total, exprimat in mg/kg, astfel: Se determina
continutul de crom din ecuatia curbei de etalonare (c), dupa care se calculeaza
continutul de crom total din materialul analizat cu formula:
C -
Cr,,=—,: 1ncare m este masa de proba luaté in lucru. (1)
m
Continutul de Cr** se determina prin diferenta ntre continutul de Cria Si continutul
de Cr*".
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ANEXA

Schema metodei de determinare a Cr’*

0.2 g Na,O
03 g proba ngi—c%?

Dezagregare H,0

Macerare topitura
Etanol

y tC
Blocare Mn

v

Filtrare

N32CO3 1% l
v

Spalare

v

AcidularelapH 1 -2

l 2 ml difenilcarbazida
v
Transvazare la balon
cotat de 100 ml

v

Fotometrare l1a 540 nm

c Criota - continutul total de crom, [mg/kg|;
m “ ¢ - continutul de crom din balonul de
v 100 ml, [pg/balon];

Cr'" = Crow - Cr* | | M - masa probei luata in analiza, g

Cr =

total
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Metoda de dozare fotocolorimetrica a cromului trivalent este o metoda

caracterizata prin aceea ca dezagregarea probei de analizat se efectueaza cu

amestec de fondant oxidant, urmata de macerarea topiturii in apa, separarea

cationilor si dozarea cromului in solutie acida, prin fotometrare la lungimea de unda

de 540 nm.
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