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Lo néi diu

TCVN 8504:2010 hoan toan twong véi ISO 629:1982,

TCVN 8504:2010 do Ban ky thuét tiéu chuén qudc gia TCVN/TC 17 Thép
bién soan, Téng cyuc Tiéu chudn Do luvdng Chét lwong d& nghi, Bo Khoa
hoc va Céng nghé céng bd.



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 8504:2010

Thép va gang - Xac dinh ham lwg'ng mangan -
Phwong phap quang phé

Steel and cast iron — Determination of manganesel content —
Spectrophotometric method.

1 Pham vi ap dung
Tiéu chuan nay quy dinh phuong phap quang phd @& xac dinh ham lugng mangan trong thép va
gang

Phuwong phéap nay ap dung cho cac san phdm cé ham luvgng mangan trong pham vi 0,001 %(khéi
Iwgng) dén 4,0 %(khéi lvgng).

2 Tai liéu vién dan
Cac tai ligu duwoi day la rat can thiét di voi viéc &p dung tiéu chudn nay. Déi voi tai lidu co ghi nam

cdng bé, ap dung phién ban duoc néu. Déi véi tai liéu khdng c6 ndm cdng bé, ap dung phién ban
ma&i nhét ké ca cac stra ddi, néu cé.

TCVN 1811:2009 (ISO 14284:1996) Thép va gang — Ly méu va chudn bj mau thir dé xéc dinh thanh
phan hoa hoc.

3 Nguyén tic

Hoa tan khéi lwgng mau phan tich trong hdn hop axit sunfuric - axit photphoric va axit nitric. X ly
dung dich mau phan tich bang axit pecloric. Tao ion pemanganat bang natri periodat.

Bo quang phd clia dung dich mau phan tich & buéc séng 545 nm.

4 Thuébc thir

Trong qua trinh phan tich, néu khéng c6 thod thuan nao khac, chi st dung thudc thir c6 d6 tinh khiét
phan tich va chi dung nwéc cét hodc nwéce cé do tinh khiét twong duwong.
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CHU THICH: Kiém tra biing cac thi nghiém tring dé biét thudc thir lién quan co chira mangan hay khéng. Két
qua phai dugc chinh sira mot cach thich hgp khi can thiét.

4.1 Nwére, khdng c6 tap chét hivu co

Bun cho téi séi nuwdc da duoc axit hoa béng 10 ml axit sunfuric (p = 1,83 g/ml), thém mét vai hat tinh
thé natri periodat (NalQO,) va dun séi trong 10 min.

4.2 St tinh khiét, khéng chira mangan..
4.3 Axit clohydric, p= 1,19 g/ml.

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

4.5 Axit pecloric, p= 1,67 g/ml.

CHU THICH 1 - C6 thé dung ddng théi axit pecloric (p = 1,54 g/ml). 127 ml axit pecloric (p = 1,54 g/ml) tvong
dwong v&i 100 ml axit pecloric (p = 1,67 g/ml).

4.6 Axit pecloric, dung dich pha loang 1 + 499
4.7 Hén hop axit sunfuric- phophoric

Vira @b vira khudy theo thiv tw sau day, 100 ml axit sunfuric (p = 1,83 g/ml) va 150 ml axit photphoric
(p =1,71 g/ml) vao 600 ml nwéc. Lam lanh, pha loang bang nwéc dén 1000 ml.

4.8 Natri periodat, dung dich 50 g/l
4.9 Mangan, dung dich tiéu chudn.
4.9.1 Dung dich géc

Cén chinh xac 2,877 g kali pemanganat, hoa tan trong 500 ml nwéc va cho vao 10 ml axit sunfuric
(p =1,83 g/ml). LAm méat mau dung dich bang hidropeoxid (pham vi 30% (khéi lvgng)) hoac bang khi
Iwu huynh dioxit. Trong trwdng he'p sau, can dun sdi dé loai lwgng du cla khi.

Lam lanh va chuyén dung dich vao binh dinh mirc 1000 ml, pha lodng bang nwéc dén vach va lac ky.
1 ml dung dich tiéu chuén chivra 1,00 mg Mn.

4.9.2 Dung dich tiéu chuan A

Hat 100 ml dung dich géc (4.9.1) vao binh dinh mirc 1000 ml vad pha lodng bing nwéc dén vach va
l&c ky.

1 ml dung dich tiéu chuén chira 0,1 mg Mn.

4.9.3 Dung dich tiéu chuan B

Hat 250 ml dung dich A (4.9.2) vao binh dinh mirc 1000 ml va pha lodng bang nwéc dén vach va lac

ky.
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1 ml dung dich tiéu chuén chira 0,025 mg Mn.

5 Thiét bi, dung cu
Dung cu théng dung clia phong thi nghiém va

5.1 May quang phé

6 Liy mau

L4y mau thép va gang phu hop véi TCVN 1811 (ISO 14284).

7 Céch tién hanh

CANH BAO: Hoi axit pecloric c6 thé gay né khi cé hoi amoniac, khéi nitore hay chét hiru co néi chung.
7.1 Khéi Iwong miu phan tich

Tuy theo ham lvong mangan dy doan, can chinh xéac khéi lwgng (m) mau phan tich nhw sau:

a) Béi v&i ham lwgng mangan nhd hon 0,05 % (khéi lwgng): m=2g

b) B4i v&i ham Iwgng mangan trong pham vi 0,05 % (khéi lwgng) va 2 % (khéi lugng): m =1 g

c) Péi v&i ham Irgng mangan I6n hon 2 % (khéi lkgng): m = 0,5 g

7.2 Tién hanh xac dinh

7.2.1 Chuén bj dung dich miu phan tich

Chuyén khéi lvgng mau phan tich (7.1) vao binh nén 250 ml, cho vao 50 ml hén hep axit sunfuric-
phophoric (4.7) va dun néng tir tir dén khi ngirng sdi bot. Khi mau d& tan hoan toan, oxy hoa bang
mét vai giot axit nitric (4.4) va thém vao 20 ml axit pecloric (4.5). Bdc hoi cho dén khi thoat khéi tréing
cla axit pecloric va gilr & nhiét dé nay trong 10 min.

Sau khi lam ngugi, dung nwéc pha lodng dén 70 ml hozic 80 ml va dun séi. Néu can, loc va riva bing
axit pecloric (4.6) nong.

Lay dung dich loc chuyén vao binh dinh mic 100 ml. Pha loang bang nwéc dén vach va lic ky. Day
la dung dich S;.

CHU THICH: Béi véi méu khong tan ngay trong hén hep axit sunfuric- photphoric (4.7), thém vao 10 ml axit
clohydric (4.3) va 10 ml axit nitric (4.4) dé& lam cho dé tan.

7.2.2 Tao hgp chit mau cho méu phan tich

Tuy thudc vao ham lugng mangan dy doan, cho vao binh nén 250 ml Ian lwgt nhirng lwgng dung
dich S, va cac thudc thir ghi rd trong Bang 1.
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Dun dung dich dén s6i, thém vao 10 ml dung dich natri periodat (4.8), dun s6i trong 2 min va gt &
90 °C trong 10 min. Lam lanh dén nhiét d6 phong. Chuyén vao binh dinh mirc 100 ml, pha lodng
bang nuéc dén vach va lac ky.

7.2.3 Chuan bi dung dich so sanh

Lay cung nhi¥ng thé tich dung dich S;, nwéc va hén hop axit sunfuric -axit photphoric (4.7) gidng nhw
viéc tao hop chat mau cho méu phan tich (7.2.2). Thém vao 2 hoac 3 giot axit clohydric (4.3) va dun
s6i trong nhiéu min.

Sau khi 1am lanh, chuyén vao binh dinh mirc 100 ml, pha loang bing nwéc dén vach va lic ky.

7.2.4 Do quang phé

Po quang phé dung dich m3u phan tich (72.2), str dung may quang phd (5.1) & buwdc séng 545 nm,
sau khi da diéu chinh may vé d hép thu quang bang 0 déi véi dung dich so sanh (7.2.3).

7.2.5 Xay dieng dd thi chuén
7.2.5.1 Chuén bi dung dich tiéu chuén
7.2.5.1.1 Bbi véi ham lwgng mangan nhé hon 0,05% (khéi lvong)

Dung cén cé d chinh xac 0,001 g, can 2,000 g st tinh khiét (4.2). Chuyén vao mét loat 6 binh nén
250 ml, cho vao 50 ml hén hop axit sunfuric- phophoric (4.7) va dun néng tir tir dén khi ngirng stii
bot. Khi mau da tan hoan toan, oxy hoa bang mét vai giot axit nitric (4.4) va thém vao 20 ml axit
pecloric (4.5). Béc hoi dung dich cho dén khi thoat khéi trang cuia axit pecloric va git & nhiét dd nay
trong 10 min.

Sau khi lam ngudi, ding nwéc pha lodng dén 70 ml hodc 80 ml va dun séi. Néu can, loc va rira bing
axit pecloric (4.6) néng.

Lay dung dich loc chuyén vao binh dinh mirc 100 ml. Pha loéng béing nwéc dén vach va lac ky. Day
la dung dich S..

Cho vao mdt loat 6 binh nén 250 ml nhitng lwgng dung dich mangan tiéu chudn B (4.9.3) nhw da ghi
rd trong Béng 2.

Pha lodng bang nuwéc nhirng thé tich trén dén 25 ml, thém vao 40,0 ml dung dich S, va 5 ml hén hop
axit sunfuric — photphoric (4.7). Tiép tuc tién hanh nhw myc 7.2.2, bat dau tir “Dun dung dich dén
s6i..."

7.2.5.1.2 Pbi v&i ham lwong mangan trong pham vi 0,05% (khdi lwgng) va 4 % (khéi lwong)

Dung cén c6 d6 chinh xac 0,001 g, can 1,000 g sét tinh khiét (4.2). Chuy&n vao mét loat 6 binh nén
250 ml, cho vao 50 ml hdn hgp axit sunfuric - phophoric (4.7) va dun néng tir tlr dén khi ngirng sti
bot. Khi mau da tan hoan toan, dxy hoa bing mét vai giot axit nitric (4.4) va thém vao 20 ml axit
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pecloric (4.5). Bdc hoi dung dich cho dén khi thoat khéi trdng cua axit pecloric va gitr & nhigt dé nay
trong 10 min.

Sau khi 1am ngudi, dung nwdc pha loang dén 70 ml hoac 80 ml va dun séi. Néu can, loc va rira béng
axit pecloric (4.6) néng.

LAy dung dich loc chuyén vao binh dinh mirc 100 ml. Pha loang béng nudc dén vach va léc ky. Day
la dung dich Sj.

Cho vao mét loat 6 binh nén 250 ml nhirng lwgng dung dich mangan tiéu chuén B (4.9.2) nhu da ghi
ro trong Bang 3.

Pha loang bing nwéc nhirng thé tich trén dén 25 ml, thém vao 40,0 ml dung dich S; va 5 ml hén hop
axit sunfuric — photphoric (4.7). Tiép tuc tién hanh nhu myc 7.2.2, bat dau tir “Dun dung dich dén

SOl...
7.2.5.2 Do quang phé

Do quang phd ddi véi cac dung dich tiéu chudn (7.2.5.1.1) va (7.2.5.1.2), str dung may quang phd
(5.1) & buwdc séng 545 nm, sau khi da diéu chinh may vé dd hép thu quang béng 0 ddi véi dung dich
tiéu chuén khéng

7.2.5.3 Vé db thj chudn va tinh hé sé goc hodc tinh hé sé géc clia duwdng théng.

Xay dng db thi chudn bing cach vé dd hép thu quang so véi khéi lwgng mangan da biét, tinh ra
miligam trong 100 ml dung dich tiéu chuan.

Tinh toan hé sé géc (a), khéi lwgng, tinh bang miligam, cia mangan trong 100 ml bing @ hap thy
quang trén chiéu day cuvet 1 cm, tir hé sb goc clia dwdng tiéu chuén, néu né la dwdng thang.

Bang 1- Hwéng dén pha lodng dung djch mau phan tich

Ham lwong Khéi lwgng Thé tich Khéi lwgng Thé tich Thé tich hén hep
mangan dy phan méu dung dich S, phan miu nwéc thém axit sunfuric -
doan phan tich phan tich vao photphoric(4.7)
% (khéi lwgng) gée m twong o thém vao
8 dwong ol
g
nhé hon 0,05 2 40,0 0,80 10 5
tir 0,05 dén 0,50 1 40,0 0,40 10 5
tir 0,10 dén 1,00 1 20,0 0,20 20 15
tir 0,20 dén 2,00 1 10,0 0,10 25 20
tr 0,40 dén 4,00 0,5 10,,0 0,05 25 20
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Bang 2 — Hwéng dan chuén bj dung dich chuan c6 mangan nhé hon 0,05 % (khéi lvong)

Cho vao 1 2 3 4 5 6 Binh nén
0 2,0 5,0 10,0 15,0 20,0 midung dich iéu
chudn B(493)
chira 0 0,050 | 0,125 | 0,250 | 0,375 | 0,500 mg mangan
twong trng véi
déi v&i khéi véi thé tich
lwvgng mau méu thir
2g 40 ml 0 0,006 | 0,016 | 0,031 | 0,047 | 0,063 | % (khéi legng)
mangan

Bang 3 — Hwéng din chuén bi dung dich tiéu chudn cé mangan
trong pham vi 0,05 % (khéi lwgng) va 4 % (khéi lvgng)

1 2 3 4 5 6 Binh nén
Cho vao 0 2,0 5,0 10,0 | 150 | 20,0 midung dich #éu
chudn A(492)
chira 0 0,20 | 0,50 1,00 | 1,50 | 2,00 mg mangan
Twong rng voi
abi voi khéi v&i thé tich
lvgng mau méu thir
40 ml 0 0,050 | 0,125 | 0,250 | 0,375 | 0,500
1g 20 ml 0 0,100 | 0,250 | 0,500 | 0,750 | 1,000 | % (khdi lwgng)
10 ml 0 | 0200 | 0,500 | 1,000 | 1,500 | 2,000 Gl
0,5 10 mil 0 0,400 | 1,000 | 2,000 | 3,000 | 4,000

8 Tinh toan két qua

Ham lwgng mangan (Mn) biéu thi ra phan tram khéi lwgng, dwoc tinh theo dudng chudn hodc bang
cdng thirc sau:

%Mn = ax %x% X % x1—(‘:3-x100

_axDx10
dxVxm
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Trong do:

a lahé sb goc, biéu thj bang

mg Mn / 100 ml

dé hap thu quang/cm

D la d6 hdp thu quang dung dich mau phan tich dwoc chinh stra véi d6 hp thy quang cua dung dich
s0 sanh (7.2.5.3).

d 1a dd day cuvet dung dé do (7.2.4 hodc 7.2.5.2), tinh bang centimet;
V 13 thé tich ctia dung dich mau phan tich dung dé xac dinh (7.2.2), tinh béng mililit;

m 1a khéi lwgng mau phan tich (7.1), tinh bang gam.

9 Bao cao thir

B4o cao thir phai bao gdm cac ndi dung sau:

a) Phuwong phép dugc st dung vién dén tiéu chudn nay;

b) Két qua va hinh thirc biéu thj ching;

c) Nhirng nét dac biét khac thwdng dwere ghi lai trong qua trinh xac djnh;

d) Moi cach thao tac khdng dwec quy dinh trong tiéu chudn nay hodic moi cach thao tac tiy y co
anh hwdng dén két qua phan tich.
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