
 

 
 

 

 

 

 بهینه سازی اندازه گیری اکسید آهن به روش تیتراسیون با پتاسیم دی کرومات
 

 1مهدی رحمانیان ،1ایمان اکبری ،1حمید بوری آبادی
 مهندسی کیفیتواحد ، شرکت صنایع معدنی فولاد سنگانخراسان رضوی، خواف، 1

 

 

 چکیده

 گیری اکسید آهن به روش تیتراسیون با پتاسیم دی کروماتاندازه ، بررسی فرآینداین پژوهش ف ازهد

 و با تغییرات پارامترهای مورد استفاده در این روش و ایجاد شرایطی است که این فرآیند را بهبود ببخشد

ه تر از روش موجود باشد. در روشی کمقرون به صرفهشرایطی را ایجاد کند که فرآیند از لحاظ اقتصادی 

یژن به جلوگیری از نفوذ اکس شود از درپوش ژوکل برایبرای تعیین اکسید آهن در حال حاضر استفاده می

شود، در این پژوهش برای تعیین اکسید آهن به جای درپوش ژوکل از رابط خلاً محیط واکنش استفاده می

برای جلوگیری از نفوذ اکسیژن به محیط واکنش استفاده شده است. آزمایشات لازم بر روی نمونه های 

مرجع با مقدار مشخص از اکسید آهن انجام شد و نتایج از لحاظ صحت و دقت مورد بررسی قرار استاندارد 

ه در این پژوهش به جای روش ارائه شده در استاندارد توان از روش ارائه شد. نتایج نشان داد که میتگرف

ISO 9035 .استفاده کرد 
 

 ISO 9035، استاندارد اکسید آهن، تیتراسیون، درپوش ژوکل، رابط خلاً، نمونه استاندارد مرجع کلمات کلیدی:

 

  

                                                           
1 Chem.Hamid@Yahoo.com 
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 مقدمه

رند. گیاست که در صنعت ذوب فولاد مورد استفاده قرار میکنسانتره آهن محصول تجاری رایجی 

لکه بر روند کند بهن نه تنها مقادیر و قیمت کنسانتره را تعیین میظت آهن و اکسید آهن در کنسانتره آغل

ها، به منظور کنترل محتوای اکسید آهن . در طول سال[1گذارد ]ذوب و کیفیت محصولات ذوب تاثیر می

(FeOدر فرآیند )  حرارتی تولید گندله تحقیقات قابل توجهی برای درک عوامل موثر بر محتوای اکسید

آهن انجام شده است، لذا تعیین مقدار دقیق اکسید آهن در تمامی مراحل صنعت ذوب فولاد از فرآوری 

 روش . به طور کلی از تیتراسیون به عنوان یک[2] باشدسنگ آهن تا تولید فولاد دارای اهمیت فراوانی می

ید آهن در حال حاضر تعیین اکس شود.عمومی برای تعیین غلظت اکسید آهن در کنسانتره آهن استفاده می

که  [3] شودانجام می ISO 9035-2018با استفاده از تیتراسیون با پتاسیم دی کرومات بر اساس استاندارد 

با افزودن مخلوط اسید اثر هضم شده و نمونه تحت آزمایش توسط اسید کلریدریک در اتمسفر بی

( توسط تیتراسیون با محلول استاندارد IIسولفوریک و اسید فسفریک و رقت با آب مقطر میزان آهن )

ود. در این شتعیین می پتاسیم دی کرومات در حضور دی فنیل آمین سولفونات سدیم به عنوان شناساگر

از  . در پژوهش صورت گرفتهشوداده میاستف( 1)شکل  1اثر از درپوش ژوکلروش برای ایجاد اتمسفر بی

به جای درپوش ژوکل استفاده شده است که با ایجاد شرایط مشابه فرآیند سریعتر  (2)شکل  2رابط خلا

 باشد.انجام شده است و از طرفی از لحاظ اقتصادی این روش مقرون به صرفه می
 

 روش تحقیق

 ده است.ش استفاده شناخته شده و فقط آب مقطر یلیبا درجه تحل ییفقط از معرفها پژوهشدر طول 

 .است هدش ییزدا ژنیاکس یدنجوش باروش  نیمورد استفاده در امقطر آب 
 

 واکنشگرها -1

 (NaHCO3( سدیم بی کربنات )Na2CO3سدیم کربنات )

 یمدت کوتاه یبرا دیبا واکنشگر نیا،  D=1.16 g/ml – 1.19 g/ml(، HCl) 1:1اسید کلریدریک 

 .شود ییزدا ژنیاکسد تا گرم ش
  d= 1.16 g/ml(، m/m) %48یا  40% (m/m ،)d= 1.13 g/ml(، HFهیدروفلوریک اسید )

اضافه  میلی لیتر اسید سولفوریک 150میلی لیتر آب،  300 اسید فسفریک: -خلوط اسید سولفوریکم

طر تا با آب مق  بعد از خنک شدن. میلی لیتر اسید فسفریک اضافه گردید 150. پس از خنک شدن، شد

 .میلی لیتر رقیق گردید 1000حجم 

                                                           
1  Göckel safety trap 
2  Glass Vacuum Adapter 
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گرم پتاسیم دی کرومات  eq/lit: 4.903 0.1دی کرومات پتاسیم، محلول استاندارد حجمی با غلظت 

درجه سانتی گراد خشک شود( را در آب مقطر حل کرده  150تا  140پودر شده )برای دو ساعت در دمای 

 محلول پتاسیم استانداردسازی میلی لیتر رسانده شد. 1000ه حجم د بدرجه سانتی گرا 20و سپس در دمای 

ی برای استاندارد ساز شد. فروسولفات آمونیوم انجام توسط محلول استانداردساخته شده دی کرومات 

میلی لیتر آب مقطر جوشیده شده  200باشد در گرم فروسولفات آمونیوم که به صورت جامد می 1.5مقدار 

محلول پتاسیم دی کرومات در محیط اسیدی و در حضور شناساگر دی فنیل آمین حل شده و سپس با 

 شود.سولفونات سدیم تا تغییر رنگ سبز به بنفش تیتر می

گرم پودر سدیم دی فنیل آمین سولفونات  0.2 محلول سدیم دی فنیل آمین سولفونات:

(C6H5NHC6H4SO3Na را در )در یک بطری شیشه ای قهوه ای  میلی لیتر آب حل شد. محلول 100

 ذخیره شد.

 اکسید آهن %20.76با مقدار  IOC-1کنسانتره مرجع گواهی شده 
 

 تجهیزات -2

 همزن مغناطیسی

 میلی لیتر 500با حجم  29/32 1روداژدارارلن 

  29/32روداژدار  ایرابط خلا شیشه

 ISO385-1 [4]، مطابق با Aبورت، کلاس 
 

 روش انجام آزمون -3

استفاده شده است که نیازی به  2ژوهش از کنسانتره استاندارد مرجع گواهی شدهانجام این پبرای 

 یدر دما شی، نمونه آزما مشخص شده است ISO7764همانطور که در خردایش و آسیاب نداشته است. 

با دقت  گرم 0.3مقدار ، یسیمغناط یربا استفاده از کاردک غ .[5] گرددخشک  گرادیدرجه سانت 105 ± 2

میلی  500مقدار نمونه توزین شده را در یک ارلن  . ماده استاندارد مرجع توزین شداز  گرم 0.0002تقریباً 

میلی لیتر اسید  30و ا سدیم بی کربنات جامد اضافه گردد گرم سدیم کربنات ی 2لیتر ریخته و یک تا 

ند چ ، SiO2از  وزنی/وزنی %5ال بیشتر از یس بالا )برای مثبا سیل اضافه شد. برای کنسانتره 1:1کلریدریک 

قطره اسید فلوئوریک اضافه گردید. بلافاصله رابط خلا شیشه ای که شیر آن بسته است روی ارلن قرار داده 

گیرد و پس از شروع فرایند درجه سانتی گراد قرار می 180شد. ارلن روی صفحه گرمایش با دمای حدود 

                                                           
1  Erlenmeyer flask with ground socket 
2  CRM: Certified Reference Material 
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ک به مدت کمتر از ی . فرآیند حرارتتا بخارات ایجاد شده خارج شودشود تبخیر شیر رابط خلا باز می

شود می شیر رابط خلا را بسته و اجازه دادهپس از پایان فرآیند  .یابدتجزیه ادامه میفرآیند تکمیل تا  ساعت

با آب  ابطر قسمت روداژبه  یدهچسباکسید آهن را برداشته و  رابط خلا سپس بسته شده خنک شد، ارلن تا

میلی لیتر آب مقطر  300به همراه  سولفوریک و اسید فسفریک اسید میلی لیتر مخلوط 30 .شودشسته می

. یدنوان شناساگر به محلول اضافه گردقطره محلول دی فنیل آمین سولفونات سدیم به ع 6تا  5رقیق و حدود 

 .شدتیتر  تغییر رنگ سبز به بنفش تا نقطه پایانی با بلافاصله با محلول استاندارد دی کرومات پتاسیم
 

 نتایج و بحث

 یمحاسبه م (1) طریق رابطه، با استفاده از شود یم یانبدرصد جرمی که به صورت  اکسید آهن قدارم

 .شود

(1) 𝐹𝑒𝑂 % =  
𝑉 × 𝐹 × 7185

𝑚
 

 

نمونه  لیو تحل هیتجز یبرا ازیمورد ن  میکرومات پتاس ی، محلول دلیتربر حسب حجم  V،ه در آن ک

جرم نمونه  m،فاکتور استاندارد سازی محلول پتاسیم دی کرومات، بر حسب مول بر لیتر ،Fبوده و همچنین

 می باشد.اکسید آهن اتمی  جرمی ضریب  7185 وگرم بر حسب 

 طریق رابطه ازفروسولفات آمونیوم  فاکتور استانداردسازی پتاسیم دی کرومات توسط ماده استاندارد

 شود:محاسبه می( 2)

(2) 𝐹 =  
𝑀

𝑉 × 392.13
   

 

سازی پتاسیم دی کرومات، بر حسب ت آمونیوم وزن شده جهت استانداردمقدار فروسولفا ،Mکه در آن

جرم اتمی  392.13 ،پتاسیم دی کرومات جهت استاندارد سازی، بر حسب لیتر حجم مصرفی V ،گرم

 می باشد.فروسولفات آمونیوم، بر حسب گرم بر مول 

پژوهش از رابط خلا به جای درپوش ژوکل به منظور جلوگیری از ورود اکسیژن به محیط در این 

 م بی کربناتگردد با سدیواکنش استفاده شده است. زمانی که اسید کلریدریک به محیط واکنش اضافه می

 شود.آزاد می (3رابطه)بر اساس  (CO2)واکنش داده و گاز دی اکسید کربن 

(3) )lO (2) + Hg( 2CO →+ H+  3HCO 

 

ید اجازه خروج گاز دی اکس دهیم کهباشد روی ارلن قرار میبلافاصله رابط خلا که شیر آن بسته می

یر اکنون با باز کردن ش ارت فرآیند تبخیر محلول آغاز شده،پس از شروع حر دهد.نمیرا محیط  کربن از
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رابط خلا بخارات و گاز کربن دی اکسید از محیط واکنش خارج شده و از طرفی جریان بخارات چون به 

از جمله  (.1دهد )شکل باشد اجازه ورود اکسیژن به محیط واکنش را نمیسمت خارج از محیط واکنش می

فاده از محلول اشباع سدیم بی کربنات موجود مزایای استفاده از رابط خلا به جای درپوش ژوکل، عدم است

باشد که برگشت محلول از درپوش به داخل محیط واکنش وجود ندارد و مقدار در درپوش ژوکل می

یابد. قیمت رابط خلا به مراتب کمتر از درپوش ژوکل می باشد که سدیم بی کربنات مصرفی کاهش می

 ز به چوپ پنبه پلاستیکی برای اتصال رابط خلا به ارلنباشد و نیااز لحاظ اقتصادی مقرون به صرفه می

 کند.تر میباشند که اتصال رابط خلا به ارلن را آسانباشد چون رابط خلا و ارلن هر دو دارای روداژ مینمی

با مقدار مشخص اکسید آهن  IOC-1گیری اکسید آهن با کنسانتره مرجع گواهی شده اندازهدقت 

بر اساس  توسط آنالیست های متفاوت بار تکرار 3 با روز و روزانه 8یشات برای انجام شد. آزما 20.76%

 .[6] انجام گردید ISO 5725-1استاندارد 

تمامی نتایج بدست آمده پس از بررسی استفاده شد.  Q-Testجهت بررسی پرت بودن دادها از آزمون 

  مشخص گردید نتیجه پرت از مقدار واقعی وجود نداشته است. Q-Testآزمون  از طریق

نشان داده  1بررسی گردید که نتایج آن در جدول  تکرارپذیری و تجدیدپذیری آزمایشاتهمچنین 

روز جداگانه محاسبه  8تکرار در  3انحراف استاندارد نتایج  ،بررسی تکرارپذیریه منظور بشده است. 

باشد. از می 065/0که مقدار آن محاسبه شد   (Sr) د تکرارپذیری ادغام. سپس انحراف استاندارگردید

مقدار انحراف استاندارد تکرار  ،ISO 9035-2018بر اساس تکرار پذیری بیان شده در استاندارد طرفی 

بیان شده در  روش تکرارپذیری جنتای. مقایسه (1)جدول  باشدمی 135/0ماده مرجع  روش برای پذیری

دهد که تکرارپذیری روش ارائه نشان می روش ارائه شده در این پژوهشبا  ISO 9035-2018استاندارد 

  باشد.شده قابل قبول می

 ( بدست می آید:4) طریق رابطهانحراف استاندارد ادغام از 

(4) 
𝑆 =  √

𝑆1
2 + 𝑆2

2 + ⋯ + 𝑆𝑛
2

𝑛
 

 

انحراف با استفاده از  ISO 5725-1بر اساس استاندارد  داده های بدست آمده تجدیدپذیریهمچنین 

باشد. از طرفی بر اساس می143/0که مقدار آن بررسی گردید  (SRW) استاندارد تجدیدپذیری ادغام

مقدار انحراف استاندارد تجدیدپذیری روش برای  ISO 9035-2018تجدیدپذیری بیان شده در استاندارد 

-ISO 9035روش بیان شده در استاندارد . مقایسه نتایج تجدیدپذیری (1)جدول  باشدمی 224/0ماده مرجع 

 اشد.بدهد که تجدیدپذیری روش ارائه شده قابل قبول میبا روش ارائه شده در این پژوهش نشان می 2018
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با مقدار مشخص اکسید آهن  IOC-1صحت اندازه گیری اکسید آهن نیز با کنسانتره مرجع گواهی شده 

انجام  در طول روزبار  7تکرارو با  هیک روز با پریود اتآزمایش ،انجام شد. جهت تعیین صحت 76/20%

صحت روش بررسی  T-Testبا استفاده از آزمون  کهنشان داده شده است  2که نتایج آن در جدول  فتگر

بحرانی برای سطح اطمینان  T از طرفی و می باشد 785/0برای نتایج بدست آمده  T-Test مقدارگردید. 

 دهد،باشد که نشان میآزمون می Tبحرانی بیشتر از  Tباشد که مقدار می 365/2 آزمون تکراربار  7 اب 95%

 باشد.میقابل قبول دارای صحت   T-Testروش ارائه شده در این پژوهش بر اساس آزمون 

 

 گیرینتیجه

در این پژوهش روشی برای اندازه گیری اکسید آهن کنسانتره با تیتراسیون پتاسیم دی کرومات ارائه 

که در آن از رابط خلا به جای درپوش ژوکل برای جلوگیری از ورود اکسیژن به محیط واکنش  یدگرد

رون کاهش میزان بی کربنات سدیم مصرفی و مقمیتوان به  استفاده شد. از جمله مزایای استفاده از رابط خلا

. نتایج بررسی تکرار اشاره کرد  ISO 9035-2018به صرفه بودن نسبت به روش ارائه شده در استاندارد 

 داد کهنشان  T-Testپذیری و تجدیدپذیری روش و همچنین بررسی صحت روش با استفاده از آزمون 

 باشد.روش ارائه شده در این پژوهش دارای دقت و صحت قابل قبول می
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نتایج اندازه گیری اکسید آهن ماده مرجع و بررسی دقت با استفاده از مقایسه انحراف استاندارد  -1جدول 

 ISO 9035-2018تکرارپذیری و تجدیدپذیری روش با روش استاندارد 

ی 
ذیر

ارپ
کر

د ت
دار

ستان
ف ا

حرا
ان

رد
دا

ستان
ا

 

IS
O

 9
0

3
5

-2
0

1
8

 

R
W

S  

ی
ذیر

دپ
دی

تج
رد 

دا
ستان

ف ا
حرا

ان
 

 %FeOنتایج آزمون 

 تکرار

 روز

8 7 6 5 4 3 2 1 

 

143/0 

 اول 76/20 99/20 8/20 55/20 66/20 93/20 9/20 64/20 16/0

 دوم 79/20 93/20 9/20 64/20 59/20 21 77/20 84/20 141/0 224/0

 سوم 74/20 21 85/20 67/20 73/20 99/20 76/20 71/20 127/0 

 انحراف استاندارد تکرارپذیری 060/0 038/0 05/0 062/0 07/0 038/0 078/0 102/0 

  

065/0 rS 

 ISO 9035-2018انحراف استاندارد تکرارپذیری استاندارد  135/0

 

 

 T-Testگیری اکسید آهن و بررسی صحت نتایج با استفاده از آزمون نتایج اندازه -2جدول 

criticalT T- Test 
%FeO  ماده

 مرجع

انحراف 

استاندارد 

 نتایج

میانگین 

 نتایج
 آزمون نتایج

365/2 785/0 76/20 0963/0 79/20 

67/20 1 

79/20 2 

82/20 3 

86/20 4 

94/20 5 

68/20 6 

76/20 7 
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 درپوش ژوکل .1شکل 

 

 

 رابط خلا .2شکل 
 

 

از سطح محلول به خارج از و نمایش جریان بخار و نحوه قرار گیری رابط خلا روی ارلن محیط واکنش  .3شکل

 .محیط واکنش
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