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L&i néi dau
TCVN 11148:2015 hoan toan twong dwong véi ISO 7953:1985.

TCVN 111148:2015 do Ban ky thuat tiéu chudn quéc gia
TCVN/TC102 Quang sat bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do
lwdng Chét Iwong dé& nghi, B& Khoa hoc va Céng nghé céng

bb.



TIEUCHUANQUOC GIA TCVN 11148:2015

Quang va tinh quang mangan - Xac dinh ham lwong can xi
va magie - Phwong phap do phé hap thu nguyén tir ngon Iira

Manganese ores and concentrates - Determination of calcium and magnesium contents -
Flame atomic absorption spectrometric method

1 Pham vi ap dyng

Tiéu chuin nay quy dinh phuong phap do phd hip thy nguyén t& ngon Ilra d& x4c Ginh cac ham
lwgng canxi va/hogc magie ¢é trong quéng va tinh quing mangan.

Phuwong phép nay 4p dung cho céc loai quing cé ham lwgng canxi tir 0,01 % (khéi lgng) dén
15,0 % (khdi lgng) va ham lugng magie tir 0,01 % (khéi lvgng) dén 4 % (khdi lvong).

Tiéu chuln nay dugc sir dyng cling v&i 11142 (ISO 4297).

2 Tailidu vién din

Céc tai liéu vién din sau 14 cin thiét cho viéc 4p dung tiéu chuldn ndy. B4 véi cac tai lidu vién din ghi
n&m cdng bd thi &p dyng ban dugc néu. Béi voi cac tai lidu vién din khéng ghi nim cdng bb thi ap
dung bdn méi nhit, bao gdm ca céc stra ddi (néu cb).

TCVN 10548-1 (ISO 4296-1), Quéng mangan — Ly méu — Phén 1: L8y méu don.
TCVN 10548-2 (ISO 4296-2), Quidng mangan — L&y m&u — Phén 2: Chudn bj méu.

TCVN 11148 (ISO 4297), Qudng va tinh qudng mangan — Phuong phép phén tich héa hoc -
Huwéng dén chung.

3 Nguyén tic

Phan hiy phan miu thi bing cé4ch x{r Iy vé&i axit clohydric va axit nitric. Sau khi 1am bay hoi va
loai nwée, lgc ¢4c¢ cin khdng tan, gi® lai dich lo¢ lam dung dich chinh.

Dét gidy loc cb chira cin. Xi¥ Iy v&i axit flohydric va axit sulfuric. Nung chdy cting hdn hep nung
chay. Haa tan khéi chdy trong axit clohydric va gdp dung dich thu dwgc véi dung dich chinh.

Hat dung dich nay vao ngon Ira clia may do phd hép thy nguyén tl khi c6 mat cla lantan, s
dyng dén dét dinito oxit/axetylen ddi véi canxi va dén dbt khéng khi/axetylen ddi véi magie.
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So sédnh c4c @6 hap thu thu dwgc cla canxi va/hodc magie véi cac d9 hép thy thu dwoc tr cac
dung djch dudng chuén.

CHU THICH: Né&u sir dung nggn Ilra diniter oxit d& xac dinh magie, thl 4§ nhay sé& giam theo hé s6 khodng
béng 3.

4 Thubc the

Cé4c dung dich chuén phai dwgc bdo quén trong cac chai polyten.

Trwée khi sky knd va can, bAt ky sy oxy héa nhe ndo trén bé mat clia mangan va magie déu phii
tAy bd béing céch rira trong axit clohydric lo@ng, nude cat va axeton.

4,1 Axit clohydric, p 1,19 g/ml.

4.2 Axit clohydric, pha loéng 1 + 1.

4.3 Axit clohydric, pha loang 1 + 50.

4.4 Axit nitric, p 1,40 g/ml.

4.5 Axit sulfuric, p 1,84 g/ml.

4.6 Axit flohydric, p 1,14 g/ml.

4.7 H8n hop nung chay: gdm ba phin khéi Iugng kali carbonat va mét phin khéi legng axit boric.

4.8 Dung djch nén

Hda tan 12,50 g mangan [d tinh khiét 99,95 % (khdi lwgng)] va 1,25 g sét [d tinh khiét > 99,9 %
(khéi lwgng)], 18,75 g Kali carbonat va 6,25 g axit boric bing c4ch cho 625 ml axit clohydric (4.2)
va 25 ml axit nitric (4.4) khi dang gia nhiét. Pé ngudi, chuyén vao binh dinh mirc dung tich
1000 ml, pha loang biing nwéc dén vach mirc va lac ddu.

4,9 Dung djch lantan clorua, chira 100 g La/l.

Hoa tan 26,6 g lantan clorua heptanhydrat (LaCl.7Hz0) trong nwéc, pha loang dén 100 mi va
lac ddu,

1 ml dung dich nay chira 0,1 g La.

410 Canxi, dung dich chuln twong trng 50 mg Call.

Hoa tan 2,497 5 g canxi carbonat (34 sy tai 200 °C) trong 50 ml axit clohydric, pha loéng 1 + 4,
khi gia nhiét. Khi 4 hbda tan hoan toan, aé ngudi, pha loang béing nuéc @én 1000 ml trong binh dinh
murc va lc déu.
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Chuyén 25 ml dung dich nay vao binh djnh mlrc dung tich 500 ml, pha lo&ng béng nwédc dén vach mirc
va tac ddu.

1 ml dung dich chudn nay chira 50 pg Ca.

4.11 Magie, dung dich chudn twong ¢ng 25 mg Mg/l.

Héa tan 0,1000 g magie (tinh khiét 99,95 %) trong 20 ml axit clohydric (4.2) khi gia nhiét. Khi da
héa tan hodn toan, @& ngudi, pha lo&ng biing nwéc dén 1000 ml trong binh dinh mire va l&c déu,

Chuyén § ml dung dich nay vao binh dinh mirc dung tich 200 ml, pha lo&ng bing nwéc dén vach mire
va lic ddu.

1 ml dung dich chudn nay chira 25 pg Mg.

5 Thiét bj, dyng cu
Céc thiét bj, dung cu théng thudng trong phong thr nghiém va
5.1 Chén platin

5.2 May do phd hip thy nguyén tir ngon Itra, dugc trang bj dén aét khdng khifaxetylen va dén
aét dinito oxit/axetylen.

M4y do phd hép thu nguyén ti ngon I¥a s& dung trong phuong phép nay 13 dat yéu ciu ndu phu
hep céc tiéu chil sau:

a) DO nhay t6i thiéu — @8 hap thy clia dung dich dwdng chudn cé ndng nd cao nhit (xem 7.4)
téi thidu 12 0,3;

b) B¢ tuyén tinh ~ dd déc cla dwdng hiéu chudn bao trim 20 % dai ndng d% phia trén (bidu
thi bang s thay di cla d hép thy) khdng nhd hon 0,7 cla gia tri 0 déc & 20 % dai ndng
dé phia dwéi khi duge xac dinh theo cling phuwong phép;

c) B¢ bn djnh tbi thiéu — a6 léch chudn a8 hép thy cla dung dich dwdng chudn cé ndng @d
cao nhét va dé léch chudn 8¢ hip thu clia cac dung dich dudng chuin zero, mdi @9 I&ch
dwgc tinh tir mot sé lwgng A 16n cac phép do I13p lai, phdi nhd hon twong ing 1,5 % va
0,5 % gi4 trj trung binh % hép thy clia dung dich ¢6 ndng dé cao nhét.

M4y do phd h&p thu nguyén ti¥ nén dugc ndi véi may ghi bidu dd va/hodc may doc hién sé va co
kha néng do dd hép thy tai cac buédc séng sau:

Canxi 422,7 nm

Magie 285,2 nm
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6 LAy miu va cac miu thir

LAy m3u quing mangan theo TCVN 10548-1 (ISO 4296-1) va chudn bj miu theo TCVN 10548-2
(IS0 4296-2).

7 Cach tién hanh

Canh bao - Tun thi cic hwéng din cla nha san xuit vd qua trinh dét va tit ngon Ilva dinito
oxit/axetylen dé tranh c4c nguy co chay nd. Cin deo kinh mau an toan khi ngon lira dang chay.

7.1 Phin miu thie

Can khodng 2 g mau thir.

7.2 Xir Iy phdn miu thir

7.241 bhan hiy phin miu ther

Cho phan m&u thr (7.1) vao trong cbc dung tich 250 mi, 1am 4m béng vai giot nuée va hoa tan
trong 40 ml axit clehydric (4.2) ¢é gia nhiét.

Sau khi hda tan phan mAu thir, cho thém 2 ml axit nitric (4.4), Pun sdi dung dich cho dén khi cac
oxit cla nite ngleng bay ra, sau @6 |am bay hoi dung dich dén kho.

Cho thém 10 ml axit clohydric (4.1) vao cin khé va lai lam bay hoi dén kh8. Bun cac mudi trén bép
dién tai 130 °C trong khodng tir 40 min dén 60 min. Sau khi ngudi, cho th&ém 20 ml axit clohydric
(4.1), dun @& hoa tan cac mudi, cho thém 50 ml dé&n 60 ml nwrée néng va loc qua gidy lgc trung binh
¢ chira it bét gidy loc [trwde d6 da rira bing axit clohydric néng (4.3) va nuécl.

Can than I4y tit ca cac hat bam dinh biing que thiy tinh ¢ dAu bit cao su ho#c gidy loc 4m. Rira
gidy loc va cdn ba hodic bén I1an bing axit clohydric (4.3), sau d6 vai IAn bing nuwéc va gite lai dich
loc (dung dich chinh).

7.2.2 Xirly cin

Cho gidy 1oc va c&n vao chén platin (5.1) va dbt tai nhiét d tir 500 °C dén 600 °C. P& chén ngudi,
1am &m b3ng vai giot nwédre, cho thém 1 ml axit sulfuric (4.5) va tir 5 ml d&n 10 ml axit flohydric
(4.6), va lam bay hoi dén khi ngirng béc khéi axit sulfuric. D&t céin tai nhiét dd tir 400 °C dén
500 °C. D& chén ngudi, cho thém 2,0 g hén hep nung chay (4.7) vao cdn va nung trén dén Mecker
hodc trong 16 mup cho dén khi thu duwec khéi chay trong (khoang 1000 °C trong 5 min).

Hoa tan khéi chdy trong 10 ml axit clohydric (4.2) trong céc dung tich 200 ml ¢é gia nhiét, l&y chén ra
va rira (thé tich dung dich khdng 1én hon 50 ml).
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Gdp dung dich thu dwgc véi dung dich chinh (7.2.1).

CHU THICH: Néu tai buéc nay thdy dung dich dyc thi tién hanh loc qua gidy loc ¢6 chira It bot gidy, gidy loc
44 rira béng axit clohydric néng (4.3) va nuérc.

7.2.3 Chun bj dung djch thir

Chuyén dung dich (7.2.2) v&o binh dinh mdrc dung tich 200 mi, pha lodng bing nuwéc dén vach mixc va
l4c adu. Chuydn mét lwong phi hop clia dung dich ndy (xem Bang 1) vao binh dinh mirc dung tich
100 m! ho3ic 200 ml, cho thém céc lwgng cla dung dich lantan clorua (4.9) va dung dich n&n nhu thé
hién trén Bang 1; pha lo&ing bing nuéc dén vach mirc va léc déu.

7.3 Chudn bj phép thir tring

D& chudn bj dung dich tréng, hda tan 1 g mangan [ tinh khiét 99,95 % (khdi Irong)] va 0,1 g sét (40
tinh Khiét 1&6n hon 99,9 % (khéi lwong)] trong 40 mi axit clohydric (4.2) trong céc dung tich 200 ml. Thire
hién phép thir trdng qua tét ca cac buéc phan tich.

Bang 1 - Hwéng din pha loZing dung djch thir

Nguyén | Ham lwgng dw | Phdn Pha Phin Pha Dung Dun Ham lwgng
t

kién cua miu1 loling miu 2 lofng dich | dichnén | nguyénto
nguyén té phin phin | lantan (4.8) | trong dung
trong miu miu 1 miu2 | clorua |phdicho| dichdo
(4.9) vao
phal cho
vio
% (khéi legng) ml ml mi ml ml mi pgfmi
0,01 dén 0,1 50 100 - - 5 0 0,5dén 5,0
0,1dén 0,5 25 100 = > 5 10 2,5d6n12,5
Ca 0,5d&n2,5 10 200 - - 10 36 2,5dén 12,5
2,5dén 50 20 100 10 100 5 19 5,0 dén 10,0
5,0 dén 15,0 20 200 20 200 10 36 | 50dén150
0,01 @én 0,02 50 100 = - 5 0 0,5dén 1,0
0,02 8én 0,05 25 100 - = 5 10 0,5dén 1,25
Mg 0,05 dén 0,2 10 100 - - 5 16 0,5 dén 2,0
0,28én 04 5 100 _ ez 5 18 1,00dén2,0
0,4 d&n 1,0 20 100 10 100 5 19 0,8 dén 2,0
1,04én2,0 20 200 20 200 10 38 1,08én2,0
2,03én 40 20 200 10 200 10 39 1,08én2,0

7.4 Chudn bj diy dung djch chuin
7.44 Céc dung djch dwéng chuln canxi va magie

Chu&n bi c&c dung dich dwéng chudn tir dung dich canxi chudn (4.10) va dung dich magie chuén
(4.11) nher sau:



TCVN 11148:2015

Chuén bj mdt loat cac binh dinh mir¢ dung tich 100 ml, ¢cho vao tirng binh céc lwong dung dich cudn
canxi (4.10) v& dung dich chudn magie (4.11) phi hgp theo Bang 2, cho 5mi dung dich lantan clorua
(4.9) va 20 ml dung dich n&n (4.8), pha loang biing nwédc dén vach mirc va lic déu.

Bang 2 - Chudn b| dung djch dwdng chudn canxi va magie

Ca Mg
Phan trim di kién c6 trong miu [% (khéi Irong)] Phén trim diy kién c6 trong miu
[% (khéi lugng)]
0,01 @én 0,1 0,1 dén 15 0,01 dén 4
Dung dich Ham lwong Dung dich Ham lwgng Dung dich Ham lwong trong
chudn 50 mg/l trong dung chuén 50 mgft trong dung chudn 25 mg/l | dung dich dudng
(4.10) dich dwéng {4.10) dich dwéng (4.11) chuén
chuén chudn
ml pg/ml mi ug/mi ml pg/mi
1 0.5 2 1,0 2 0,5
2 1,0 4 2,0 3 0,75
3 1.5 6 30 4 1,0
6 3,0 10 5,0 6 1.5
10 50 20 10,0 8 2,0
30 15,0

CHU THICH: Dai x4c dinh cia canxi va magie cé thé khac nhau abi véi tirng thiét bi. Chu ¥ cac tigu chi téi
thiéu qui Ginh tai 5.2. D&i v&i cac thit bj c6 A9 nhay cao, c6 thd sir dung cac phin miu nhé hon Hosc céc
dung dich chuin dwgc pha losng hon.

7.4.2 Dung dich dwiéng chudn zero

Chuyén 20 ml dung dich néh (4.8) vao binh djnh mirc dung tich.100 ml, cho thém 5 ml dung dich lantan
clorua (4.9), pha lodng bdng nu&c dén vach mire va lac déu,

7.5 Pwéng chudn va xéc djnh

7.5.1 Didu chinh may do phd hip thy nguyén tir

Téi wu héa tin hiéu cha thiét bi nhir mé ta tai 5.2. D3t bwéc séng dbi véi canxi (422,7 nm), hodc
magie (285,2 nm) d& thu dwec @6 hap thu nhd nhét. Sau 10 min gia nhiét, didu chinh nhién liéu va
dén dét dé& thu dwge @6 hép thy I&n nhit trong khi vAn phun dung dich dwérng chudn cb néng dd
cao nhét (xem 7.4.1).

Phun nuéc va dung dich dwdng chudn dé chéc chén 1a sé doc khéng bj tréi va sau 6 Gidu chinh
sé doc ban d4u cho nuwéc v& dd hip thy zero.

7.5.2 Cac phép do phé

Phun nwéc cho dén khi lai thu dwoc sé doc ban dAu. Phun dung dich duéng chudn va dung dich thir
cudi cling theo th( ty @3 hip thy ting dAn, b4t dAu tién hanh véi dung dich thir tréing, dung dich hiéu

10




TCVN 11148:2015

chuin zero (7.4.2) va dung dich thir cudi cing dwoc phun tai cac didm thich hop trong. cac day. Khi
da thu dugc tin hiéu &n dinh ddi voi tirng dung dich, ghi lai cac sé doc. Phun nuéc gitra céc 14n phun
dung dich duwdng chudn va dung dich thie. Lp lai cic phép do it nhét hai 1An niva.

Néu cin thi chuyén @di c4c gia tri trung binh clia cac sé doc déi véi tirng dung dich dwéng chuln vé
dd hép thy. Thu dwec a6 hip thy thue clia tirng dung dich dwdng chudn biing céch trir di @ hap thy
trung binh cta dung dich dwéng chuéin zero. Theo cach twong ty, thu duoc d6 hip thy thye cla
dung dich thr bang céch triv di 46 hépﬁthu clia dung dich th? tring. Dwng dwéng chudn biing cach vé
céc gia trj 88 hip thy thire clia cic dung dich duémg chudn theo khéi lugng clia canxi hodc magie, tinh
béing microgram trén mililit.

Chuyén adi cac sé doc @b hap thy thyee clia dung dich thir v& microgam clia canxi hodc magie trén
mililit bdng phwong phap dudng chuln.

8 Biéu thj két qua

8.1 Tinh két qua

Ham Iwgng clia canxi hofic magie, biéu thj bing phén tram khéi lvgng, tinh theo céng thire sau:

1.4
———xK
mx1¢*
trong dé
p 14 ndng @9 clia clia canxi hoc magie trong dung dich thi¥, tinh bng microgram trén mililit;

v 1a thé tich cudi ciing ctia dung dich thi, tinh bing miilit;
m |2 khéi lwgng clia mAu thir cé trong thé tich cla dung dich thi, tinh bing gam;
K 1a hé sb chuyén ddi dé bidu thj ham lweng canxi hodc magie & trang thai kh.

8.2 Sai sb cho phép cuia két qua gitra cac phép xac djnh hai ldn

Bang 3 — Sai 88 cho phép déi v&i ham lvgng canxi

Ham lwgng canxi Sail $é cho phép
Ba phép xéc dinh hai lin Hai phép x4c djnh hai lin
% (khéi lwong) % (khdi lrgng) % (khéi leong)

Tir 0,01 dén 0,10 0,007 0,006
Tir 0,10 dén 0,25 0,03 ~ 0,025
Tir 0,25 @én 0,50 0,08 0,07
Tir 0,50 dén 1,0 ’ 0,12 10,10
T 1,0 8én 2,0 0,17 0,15
Tir 2,0 3én 5,0 0,25 0,20
Tir 5,0 dén 8,0 0,35 0,30
Ter 8,0 dén 15,0 0,45 0,40
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Bang 4 - Sai 86 cho phép dbi véi ham lwgng magie

Ham lrgng magie * Sai sb cho phép
Ba phép xéc djnh hai lan Hal phép x4c dinh hai lan

% (khéi lrgng) % (khéi legng) ' % (khdi Iegng)

Tér 0,01 6én 0,05 0,006 0,005

Tl 0,05 dén 0,25 0,012 0,01

Tir 0,025 @én 0,5 0,06 0,05
Tir 0,53én 1,0 0,09 0,07
Tir 1,0 6én 2,0 0,12 0,10
Ter 2,0 Gén 4,0 0,15 0,12
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