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L&i n6i ddu

TCVN 4655-1:2010 hoan toan twong dwong véi ISO 9682-
1:2009.

TCVN 4655-1:2010 do Ban ky thuat tiéu chudn quéc gia
TCVNITC102 Qudng sdt — Phéan tich hod hoc bién soan,
Tdng cuc Tiéu chuan Do lwdng Chét lwgng dé& nghij, Bd Khoa hoc
va Coéng nghé cong bd.

Bo tiéu chudn TCVN 4655 (ISO 9682) gdm c6 cac tiéu chuén
sau:

TCVN 4655-1:2010 (ISO 9682-1:2009) Quang sit — Xac dinh
ham lwgng mangan — Phan 1: Phwong phap quang phd hap thu
nguyén t ngon Ira

TCVN 4655-2:2009 (ISO 9682-2:2006) Quang s&t — Xac dinh
ham lvgng mangan — Phén 2: Phuong phap do mau periodat
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Qudng sat — Xac dinh ham lwgng mangan -
Phan 1: Phwong phap quang phé hap thu nguyén tir ngon Itra

Iron ores — Determination of manganes content —

Part 1: Flame atomic absorption spectrometric method

CANH BAO: Tiéu chuin nay coé thé lién quan dén cac vat liu, thao tac va thiét bj nguy hai.
Tiéu chuin nay khéng dé cap nhirng van d& vé an toan lién quan dén viéc sir dung ching.
Trach nhiém ctia ngwdi stz dung tiéu chuin nay 1a phai thiét Iap cac quy tic phu hep vé sirc
khoé, an toan va xac djnh cac gi¢i han cho phép trirée khi st dung.

1 Phamvi ap dung
Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap quang phd hép thy nguyén t ngon Ira d& xac dinh ham
lrgng mangan trong quéng sét.

Phuong phap nay ap dung cho dai ham lwgng mangan tir 0,01 % (khéi lwgng) dén 2,5 %
(khéi long) trong quang sat nguyén khai, tinh quang va sét két khdi, ké ca cac san pham thiéu két.

2 Tailigu vign din

Cac tai liéu vién din sau 12 cin thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi cac tai liéu vién dan ghi
nam cong bé thi ap dung ban dwgc néu. Déi véi cac tai ligu vién din khdng ghi nam cong b thi ap
dung ban mdi nhét, bao gbm ca cac sira ddi (néu cd).

TCVN 1664 (ISO 7764), Quéng sit — Chudn bj méu thir da sy so bé dé phén tich hoé hoc.
TCVN 7151 (ISO 648), Dung cy thi nghiém béng thuy tinh — Pipet mét mire.
TCVN 7153 (ISO 1042), Dyung cy thi nghiém bdng thuy tinh — Binh dinh mirc.

TCVN 8625 (ISO 3082), Quang sét — Quy trinh ldy méu va chuén bj miu.
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3 Nguyén tic
Phan hdy ph&n méu thir biing mét trong cac cach sau:

a) Nung phan mau thir trong chét chdy natri cacbonat/natri tetraborat va hoa tan khéi tan chay da dé
ngudi trong axit clohydric.

b) X ly v&i axit clohydric va thém mdt lwgng nhé axit nitric. Lam bay hoi dé loai nwéc silic, thém
axit clohyrdic, pha lodng va loc. Nung c3n va loai bé silic bdng cach 1am bay hoi véi axit flohydric va
axit sulfuric. Nung véi natri cacbonat va natri tetraborat va hoa tan khéi tan chay da dé& ngudi trong
phén loc.

Dung dich thu dwgc trong ca hai tredng hep dwec phun vao ngon Ira dinitror oxit/axetylen ciia may
quang phd hép thu nguyén te.

So sanh gia trj 4§ hép thy thu dwgc véi gia tri do hap thy thu dwec tir cac dung dich hiéu chuén.

4 Hoa chét, thuéc thir

Trong qua trinh phan tich, chi stz dyng thudc thir cép tinh khiét phan tich va nudc cit hodc nwoc cb
dd tinh khiét twvong dwong.

4.1 Natri cacbonat (Na,COs3), khan.

4.2 Natri tetraborat (Na;B,0;), khan.

4.3 Axit clohydric, ptir 1,16 g/ml dén 1,19 g/ml.

4.4 Axit clohydric, ptir 1,16 g/ml dén 1,19 g/ml, pha lodng 1 + 1.

4.5 Axit nitric, p 1,4 g/ml.

4.6 Axit flohydric, p 1,13 g/ml, 40 % (khéi lwgng) hodc o 1,19 g/ml, 48 % (khéi lwgng).
4.7 Axit sulfuric, p 1,84 g/ml.

4.8 Axit sulfuric, o 1,84 g/ml, pha lodng 1 + 1.

4.9 Dung dich nén

Hoa tan 12 g sét kim loai {s¢i hoic bdt) hodc 17 g sét oxit [trong ca hai trvdrng hep ham lwgng
mangan nhé hon 0,003 % (khéi legng)] trong 100 ml axit clohydric (4.3) b&ng c4ach gia nhiét trong
céc day ndp dung tich 1 000 ml. Néu str dung s#t kim loai, oxy héa bing cach thém tirng giot axit
nitric (4.5). D& ngudi va thém 300 ml axit clohydric (4.3). Hoa tan 32 g natri cacbonat (4.1) va 16 g
natri tetraborat (4.2) trong 300 mi nwéc, can than thém dung dich sit va gia nhiét d& loai bd cacbon
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dioxit. D& ngudi, chuyén vao binh dinh mirc dung tich 1 000 ml, pha loang bang nwéc dén vach mirc

va l&c déu.
4.10 Dung djch mangan tiéu chuén.
4.10.1 Dung djch mangan géc, 500 pug Mn/ml

Hoa tan 0,500 g mangan kim loai tinh khiét cao [@6 tinh khiét téi thidu 99,9 % (khéi lwgng)] bang 25 ml
axit clohydric (4.4) trong céc thanh cao, ndp ddy va gia nhiét. Khi hda tan hoan toan, dé ngudi,
chuyén dung dich vao binh dinh mirc dung tich 1 000 ml, pha lo&ng bing nudc dén vach muc va lac
déu.

4.10.2 Dung djch mangan tiéu chuén, 50 ug Mn/ml

Chuyén 50 ml dung dich mangan géc (4.10.1) vao binh dinh mrc dung tich 500 ml, pha loing béng
nuéc dén vach mirc va lic déu.

4.11 Dung djch mangan hiéu chuin

Chuyén 1an luot 0; 5,0; 10,0; 20,0; 30,0 ml dung dich mangan tiéu chudn (4.10.2) vao cac binh dinh
murc dung tich 100 ml. Thém 25,0 ml dung dich nén (4.9) vao médi binh, pha loang bing nwéc dén
vach murc va lic déu.

Dai néng d8 mangan c6 thé bao gdm ca nhirng thay dbi tir thiét bj nay dén thiét bj khac. Nén chi y
cac tidu chi tdi thidu dwec néu trong 5.5. D6i vai thiét bj ¢6 dd nhay cao, dung dich c6 ndng dd cao
nhét nhu & trén phai dwgc loai bd va thém lugng dung dich c6 ndng dé thip hon. Vi dy 2,0 ml dung
dich mangan tiéu chuén (4.10.2).

5 Thiét bj, dung cy

Cac dyng cy phong thi nghiém thdng thuréng, bao gdm pipet mdt mirc va binh djnh mirc phai phis hgp
v@i cac quy dinh ctia TCVN 7151 (ISO 648) va TCVN 7153 (ISO 1042), va céc thiét bj, dung cu sau
5.1 Chén platin hodc hop kim platin phi hep, dung tich tdi thidu 25 ml.

5.2 L& map, cé nhiét do téi thidu 1 020 °C.

5.3 Bép tir/bép dién phing.

5.4 Thanh khudy, dugc boc polytetrafloroetylen (PTFE), dai 10 mm.

5.5 May quang phé hip thy nguyén tir, c6 dau dét dinito oxit/axetylen.

May quang phd hép thy nguyén tir sir dung trong phurong phap nay phai dap (rng cac tiéu chi sau:
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a) D6 nhay téi thibu: dd hap thy clia dung dich mangan hiéu chudn (4.11) c6 néng dd cao nhét,
phai c6 gia tri it nhat 12 0,27.

b) D¢ tuyén tinh: dd déc cla dudng chuén bao trim 20 % dai ndng dd phia trén cia ndng do
(bidu thj bing sy thay ddi Ao hap thy) khéng nhé hon 0,7 cia gia tri dd déc & 20 % dai ndng
d$ phai dudi khi xac dinh theo cung phwong phap.

c) D6 én djnh téi thiéu: dd léch chudn cta do hap thu cta dung dich hiéu chuén c6 ndng dé cao
nhét va dd léch chuan cta dung dich hiéu chuan zero, dwgc tinh tir sé lvgng du Ion cac phép
do 1ap lai tvong rng, phai nhd hon 1,5 % va 0,5 % cla gia trj trung binh d6 hép thu cltia dung
dich hiéu chudn cé ndng dd cao nhét.

Nén st dung thiét bj ghi bing bidu @b va/hoac thiét bi hién s dé danh gia cac tiéu chi a), b) va c) va
cho t4t ca cac phép do tiép theo.

CHU THICH: Théng sb thiét bj c6 thé thay dbi v&i tirng loai. CAc thong sé sau da dwgc sir dung tdt trong
nhidu phang thi nghiém va c6 thé st dung nhw cac hwéng din. Dung dich dwgce phun vao ngon Iira dinito
oxit/axetylen clia dau dét

— Dong d&n catét réng, mA 5

— Buwéc sbng, nm 279,5
—~ Téc dd dong dinite oxit, L/min 7.5

~ Téc do dong axetylen, L/min 4,0

Trong hé théng khdng sir dyung céc gia trj téc o dong khi néu trén, thi ty 1& cta téc 46 dong khi
nay la cac hwéng dén hiru ich dé tham khao.

6 L4y méu va miu thir

6.1 Mau phong thi nghiém

D& phan tich, str dung miu phong thi nghiém c¢& hat nhd hon 100 pum, dugc Iy va chuén bj theo
TCVN 8625 (ISO 3082). Trong treéng hop quing co ham lwgng dang ké& nwdc lién két hodc cac hop
chét c6 thé bj oxy hoa, si dung c& hat nhé hon 160 um.

CHU THICH: Hwéng din vé ham lugng dang ké nuéc lign két va cac hgp chét co thé bj oxy hoa theo
TCVN 1664 (ISO 7764).

6.2 Chudn bj miu thir da sdy so bd

Trén d&u mAu phong thi nghiém va tién hanh lay cac miu don, tir d6 Iy ra cac miu thir sao cho dam
bdo tinh dai dién cho toan bd miu trong vt chira. Sy miu thr & 105 °C + 2 °C theo
TCVN 1664 (ISO 7764). (Pay Ia miu thir 45 sy so bd).
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7 Cach tién hanh

7.1 S6 phép xac djnh
Tién hanh phan tich ddc 1ap it nhét hai phép xac dinh trén mdt mAu thir da sdy so b§, theo Phy lyc A.

CHU THICH: Khai niém “ddc 1ap” c¢o nghia la két qua ther hai va bét ky két qua ngoai suy nao khéng bj anh
hurdng bdi cac két qua truére. DEi voi phuong phap phan tich cy thé nay, diéu kign ndy ham y 1a viéc 13p lai quy
trinh dugc thige hién do cing ngwdi thao tac tai thei didm khac hoac do mdt ngudi thao tac khac, ké ca viéc
hiéu chudn lai thich hgp trong mai treérng hop.

7.2 Chuy antoan

CANH BAO: Phai theo hwéng din cua nha san xuét, khi dét va dap tat ngon Iira dinito oxit -
axetylen dé tranh nguy co ¢é thé nd. Phai mang kinh mau an toan khi diu aét 1am viéc.

7.3 Phin miu thiy

L4y mdt sé mau don, can khoang 0,5 g mAu thir d4 séy so bd theo 6.2, chinh xac dén 0,000 2 g.

7.4 Phép thir tring va phép thir kiém tra

Trong méi loat phép thir, tién hanh song song mét phép thir tring va mot phép thir mau chudn duoc
chizng nhén clng loai véi mau quéing trong cing mét diéu kién.

Mau thir da sdy so bd ldy tr miu chudn dwgc chirng nhéan phai dwgc chudn bj nhir quy dinh trong
6.2

Mau chudn duwoc chirng nhan phai cuing loai véi miu phan tich va tinh chét cla hai mau phai gan
gibng nhau d& dam bao, trong ca hai trwdng hep, khdng cin c6 thay ddi dang ké trong quy trinh
phan tich.

Khi thyc hién phan tich mot sé mAu ciing luc, c6 thé sir dung gia tri phép thir trdng cho mét I4n thi,
v&i didu kién stz dung ciing quy trinh va st dung ciing chai thudc thir.

Khi thyre hign phan tich ciing luc mét sé mau ciia cung loai quéng, c6 thé ding chung két qua phan
tich ctia mau chuan dwoc chirng nhan.

7.5 Phép xac dinh

7.5.1 Phan huy phin méu the

Néu phan hiy miu thi trén co s& nung chay kiém, theo quy trinh nhw mé ta trong 7.5.1.1. Néu phan
hay phan miu thir trén co s& an mon do axit theo quy trinh nhwr mé ta trong 7.5.1.2.

7.5.1.1 Phan huy bing cach nung chay kiém
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Cho 0,80 g natri cacbonat (4.1) vao chén platin hodc hgp kim platin phi hgp (5.1), cho phan mAu thie
(7.3) vao chén va sir dung que platin hodc thép khdng gi trén déu. Thém 0,40 g natri tetraborat (4.2)
va slr dung que kim loai trdn déu lai. D4t chén trong 16 map (5.2), duy tri nhiét dd tr 1 020 °C dén 1
040 °C trong 30 min.

Léy chén ra va xoay nhe d& khéi tan chay déng rén. D& ngudi, sau d6 dat thanh khudy boc PTFE
(5.4) vao chén va @t chén vao céc thanh thap dung tich 150 ml. Thém 20 ml axit clohydric (4.4) va 30
ml nuéc, day ndp vira khudy vira gia nhiét trén bép tir/bép dién phing (5.3) cho dén khi khéi tan chay
tan ra hoan toan.

CHU THICH 1: Chén cin phai tron d& dam bao khdi tan chay tan ra hda toan.

CHU THICH 2: C6 thé sir dung may tao song siéu am thay cho bép tir/bép dién phing d& khéi tan chay d& dang
hda tan.

Léy chén, thanh khudy ra va tia rira, @& ngudi dung dich va chuyén vao binh dinh mirc dung tich 100 ml.
Pha lodng bdng nuéc dén vach mirc va lic déu. (Day 1a dung dich thir).

7.5.1.2 Phan hiy bang axit

Chuyén ph&n miu thr (7.3) vao cbe thanh cao dung tich 250 ml. Thém 20 ml axit clohydric (4.3), day
coc bang ndp kinh ddng hd va gia nhiét trén bép dién phang trong 1 h didu chinh nhiét & 100 °C trong
cbc thir ¢4 chira mot thé tich va do sau twong dwong va thap hon axit sulfuric (4.7).

CHU THICH: Khi con mét lwgng Ién can khéng tan, tiép tuc gia nhigt & ving nhiét A3 cao hon trén bép dién
phang nhung khdng d& sdi dung dich.

Thém 1 ml axit nitric (4.5) va 0,2 ml axit sulfuric (4.8), va dé& dun trong 15 min. M& nip kinh ddng hd
va dé bay hoi dung dich dén kho. Gia nhigt cac mudi trén bép dién phing trong khoang 30 min truéc
khi axit sulfuric dat dwgc nhigt 6 100 °C dén 115 °C. Thém 20 ml axit clohydric (4.4), day céc bing
nép kinh déng hd va Iam 4m trong vai phat. Thém 30 ml nwéc va gia nhiét dén soi.

D& ngudi, rra ndp kinh ddng hd va thanh cbc, loc dung dich qua gidy loc dinh legng chira bdt loc
(0,3 g dén 0,4 g khéi lrong khd) cho vao céc thanh thap dung tich 150 ml. C4n than dung daa thiy
tinh c6 dAu bit cao su d& ho3c gidy loc w6t d& lam sach cin va chuydn vao phan loc, rra gidy loc
bang nuéc cho dén khi khdng con sat. Gitr lai phan loc. Chuyén gidy loc va can vao chén platin hodic
hop kim platin phu hep (5.1) va bét d4u Iam bay hoi phan loc dén khi con lai khoang 70 ml.

S4y kho va nung gidy va can trong chén platin hosic hop kim platin phu hep (5.1) & nhiét d§ khodng
800 °C. D& ngudi, thém 3 giot axit sulfuric (4.8) va 2 ml axit flohydric (4.6) hoic, trong trwedrng hop
quang c6 ham lugng silic cao, thém 5 ml axit flohydric. Lam bay hoi tir tir d& loai bd silica va tiép tuc
gia nhiét dé loai bd axit sulfuric. Nung & khoang 800 °C trong vai phut va @& ngudi. Thém 0,4 g
natri tetraborat (4.2) va 0,8 g natri cacbonat (4.1) dé tao c#in, tron déu va gia nhiét & 1000 °C khoang
15 min trong 16 map (5.2) hoZc trén d4u dbt trong thei gian 4G dé khéi tan chay trong suét.

10
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D& ngudi khéi tan chay va dat chén vao céc chira phan loc sau d6 1am bay hoi dén khoang 70 mil.
Gia nhiét dung dich cho dén khi muéi trong chén dwgc hoa tan hoan toan. Lay chén ra va tia riva, dé
ngudi dung dich va chuyén vao binh dinh mirc dung tich 100 ml. Pha loang bing nwéc dén vach mirc
va l&c déu. (Pay la dung dich thir)

7.5.2 Xir ly dung dich thir

Néu ham lugng mangan trong méu thir ndm trong khodng tr 0,01 % (khéi lwgng) dén 0,2 % (khéi lvong),
str dung ngay dung dich thir 14y trong 7.5.1.1 hodc 7.5.1.2, khdng pha loang. Béi véi ham lugng
mangan trong khodng tir 0,2 % (khéi lwgng) dén 3,0 % (khdi lvong), chuyédn lugng dung dich thir
thich hgp (xem Bang 1) vao binh dinh mirc dung tich 100 ml, thém mét lvgng dung dich nén (4.9)
nhw trong Bang 1, pha lodng bdng nuwéc dén vach mirc va lac déu. (Day Ia dung dich thir da pha
loang).

Néu dung dich thir da pha lodng dwgc chuén bj theo dung dich thir trdng dwgc pha loang nhw sau.

Chuyén mét lwgng twong (ng dung dich thir trdng, va mét lugng dung dich nén (4.9) nhuw trong
Bang 1, vao binh dinh mirc dung tich 100 ml. Pha loang b&ng nuéc dén vach mirc va lac déu. (Day 1a
dung dich thir trdng da pha loang).

Bang 1 - Hwéng din pha loang dung djch thir va dung dich thir trang

Ham lwgng mangan trong mau Lwong dung djch, mi Thé ticl: dung dich nén (4.9)
Wi, % dé thém vao, ml
0,01 dén 0,2 Khéng pha lodng 0
0,2 dén 0,6 50,0 12,5
0,5dén 1,5 20,0 20
1,0 dén 3 10,0 22,5

CHU THICH: Cac dai ndng d chérm 1&n nhau cho phép gi4 tri ham lwgng thu dwgc khac voi gia tri mong
dgi. Thong thuéng dai d43u tién quy dijnh trong bang sé& dwoc chip nhan,

7.5.3 Didu chinh may quang phé hép thy nguyén tir

D4t brdc song ddi véi mangan (279,5 nm) dé nhan dwoc dd hap thy cyc tidu va diéu chinh sb
doc vé& dd hap thu bing zero. Phai chi y cac yéu cdu vé an toan tai 7.2), danh Ilra dinito
oxit/acetylen. Sau 10 min gia nhiét ddu dbt, phun dung dich hiéu chuén c6 ham lrgng mangan
cao nhét (4.11) va cin than diéu chinh dong nhién liéu va vi tri ddu dét dé thu dwoc do hap thy
cwc dai.

Kidm tra d& duy tri cac didu kién hép thu zero khi phun nuéc va phun lai dung dich hiéu chuén c6
ham lrgng mangan cao nhét dé khang dinh sé doc d hép thu khong bj tréi. D&t sé doc cho
nuwéc dé dé hap thu bang zero.

7.5.4 Phép do dd hap thu nguyén to
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Phun dung dich hiéu chudn (4.11) va dung dich thi ho3c dung dich thir pha lo&ng theo thir ty
ndng d tang dan, bét dau l1a dung dich hiéu chudn zero va dung dich thir tring hodc dung dich
thir trdng pha loang. Khi méi dung dich da &n dinh, ghi lai sé doc theo don vi do hép thy.
Phun nwéc vao gitra mdi 14n phun dung djch va 13p lai phép do it nhat hai 1an.

Dé chuén bj dung dich hiéu chudn zero phai sir dung thubc thir c6 ham lrgng mangan du thap
d& gié tri Ao hap thu khdng virgt qua 0,01 véi thiét bj c6 higu suét cao (dd hip thu déi véi dung
dich hiéu chuén cao nhét 12 trén 0,6) va 0,005 véi thiét bj c6 higu suét trung binh thap (nhw cac
tiéu chi tai 5.5).

CHU THICH: Néu thiét bj c6 d6 nhay cao, bd dung dich higu chun c6 ham lvgng mangan cao (xem 4.11)
nhét khdi day dung dich hiéu chudn, can thit c6 thé thay ddi sy pha loang da hwéng din trong Bang 1.
Trong trudng hop ndy, chuyén dich gia trj thé tich cia phin dung dich thir va dung dich nén I&n ddng trén
dbi véi mdi dai ham lwgng mangan, d6i véi dai ham lvong mangan tr 1 % dén 3 % sir dung 5,0 ml dung
dich thir va 23,8 ml dung djch nén.

Hiéu chinh gié tri d6 hap thy cla dung dich hiéu chudn thu dwgc biing cach trir di 4o hip thy cia
dung dich hi¢u chuén zero, va xay dyng dudong chudn béng cach dyng db thi gia tri dd hép thy
thyc theo ndng d6 mangan tinh béng microgam trén mililit, Néu dd thj 1a dudng tuyén tinh cia
gi4 trj thyc, thi @6 hép thy cia dung dich thir thu dugc hodc cla dung dich thi trdng pha lo&ng
trir di 46 hép thy clia phép thir tring va s dung dd thi chuyén gia trj 49 hép thy thyc clia dung
dich thir hodc dung dich thir pha lodng sang microgam mangan trén mililit.

Néu duong cong bét ky nhan dugc sat véi gidi han quy dinh trong 5.5.b), dyng lai db thi bang
cach s dung cac gia tri khdng higu chinh ddi véi tht ca cac dung dich va xac l4p ndng d% cua
dung dich higu chuan zero tir giao diém clia db thj v&i nhanh gia tri &m ciia tryc ndng d¢. Cong
gia tri nay vao gia tri ndng d5 danh dinh cla dung dich hiéu chuln rdi v& lai @3 thi. Tr db thi, xac
dinh ndng d¢ mangan trong dung dich thir tring va dung dich thir, tinh bing microgam trén mililit,
réi hiéu chinh ndng d6 cua dung dich thir ho&c dung dich thir pha lodng v&i ndng d¢ clia dung
dich thir trang ho3c dung dich thir tréng pha loang.

8 Biéu thj két qua

8.1 Tinh ham lwgng mangan

Ham lugng mangan, wy,, tinh bang phan tram khéi lwgng, tinh dén sé thap phan thir nam déi véi ham
lvong mangan nhé hon 0,5 % va tinh dén sé thap phan ther tw d6i v6i ham lugng mangan tir 0,5 %
dén 2,5 %, theo Céng thirc (1).

=Lwn_, pr ")
mx100

erl
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trong do

Pun 18 ham lugng mangan trong dung dich thir hoac dung dich thir pha loang, tinh bing
microgam trén mililit;

m  1a khéi lvgng clia phdn miu thir, tinh bing gam;

DF | hé sb pha lodng, tinh tir 100/V khi pha lodng sir dung V ml dung dich thir. Khi khéng
pha loang thi DF = 1.

8.2 Xtr ly chung cac két qua

8.2.1 D§ Iap lai va sai sé cho phép
D$ chum clia phrrong phép phan tich nay dugc biéu thj bdng cac phuong trinh hdi quy sau:

Dbi v&i phan hiy bang cach nung chay kiém

Rs  =0,024 0 X% (2
P =0,0374X+0,0029 3)
g  =0,008 5 X% @)
o =0,0120X+0,0009 (5)

Déi vai phan hity bang axit

Ry =0,0217 X+0,0013 (6)
P =0,0456 X+0,0025 7
o  =0,007 7 X+0,0004 (8)
o  =0,0138X+0,0009 9)

trong dé
Ry la gidi han cta phép xac dinh song song ddc 1ap;
P lasai sb cho phép gitra cac phong thi nghiém;
oy 14 dd léch chudn cla phép xac dinh song song ddc 14p;
o1 la d6 léch chuén gira cac phong thi nghiém.

X la ham lvgng mangan cia méu thir da sdy so b, bidu thj bing phan tram khéi lvgng, dwroc
tinh nhw sau:

13
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- dung Céng thire (2), (4), (6) va (8) trong cung phong thi nghiém: trung binh sé hoc clia két
qua song song;

- dung Céng thirc (3), (5), (7) va (9) gilra cac phong thi nghiém: trung binh sé hoc két qua
cudi cling (8.2.3) ctia hai phang thi nghiém.

Théng tin bd sung néu trong Phy luc B va Phu luc C.

8.2.2 Xac djnh két qua phan tich

Tinh két qua song song ddc l1ap theo Céng thirc (1), so sanh két qua véi gidi han song song ddc lap
(R4), stz dung quy trinh cho trong Phuy luc A va cubi ciing xac dinh két qua phoéng thi nghiém u
(xem 8.2.3).

8.2.3 P§ chum giira cac phong thi nghiém

D6 chum gilra cac phong thi nghiém duoc sir dung dé xac dinh sy phi hop clia cac két qua cubi
ciing do hai phong thi nghiém béao cao. Gia thiét ring ca hai phong thi nghiém cung thyc hién
quy trinh mé ta trong 8.2.2.

Tinh gia trj sau
Kz = —"_2 (10)

trong do
i 12 bao cdo két qua cudi cling clia phang thi nghiém 1;
4, labao cao két qua cudi cling clia phong thi nghiém 2;
w2 12 gia tri trung binh clia cac két qua cudi cung.

Thay w2 cho X trong Céng thirc (3) hodc (7) va tinh P.

Néu |u - 12| S P, két qua cudi cung dugc chép nhan.

8.2.4 Kiém tra d$ dung

Do dang clia phuong phap phan tich duoc kiém tra bang cach stz dung miu chudn duoc chirng
nhan (CRM) hodc miu chuin (RM) (xem doan thi ba chia 7.4). Tinh két qua phan tich (u) déi voi
CRM/RM sir dung quy trinh trong 8.1, 8.2.1, 8.2.2 va 8.2.3, va so sanh véi gia tri chudn hodc gia
tri dwgec chirng nhén 4. C6 hai kha nang:

a) |u - Ad £ C trong trudng hgp nay chénh léch gitra két qua phan tich va gi trj chudn/chirng
nhan la khéng dang k& v& mit théng ké;
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b) |u - Al > C trong truedng hep nay chénh léch gitra két qua phan tich va gia tri chudn/chirng
nhan la dang ké vé mat théng ké;

trong d6
ue  lakét qua cudi cung dbi véi CRM/RM;
A. la gia tri chudn/chirng nhan déi véi CRM/RM;
C lagia trj phy thugc vao loai CRM/RM da s dung.

Cac mAu chudn da dwoc chieng nhan sir dung cho myc dich nay phai dwec chudn bj va chirng
nhan theo TCVN 8245 (ISO/IEC Guide 35).

Péi véi CRM/RM da dwgc chirng nhan bdi chwong trinh thir nghiém lién phong.

2 2
cC=2 ‘:; +G§+% (11)

trong do

sc la dd léch chudn trung binh cia CRM/RM phong thi nghiém( mbi gia tri dung dé tinh d léch
chuén |a gia trj trung binh trong méi phong thi nghiém duwec chirng nhan);
N. la sd phang thi nghiém dwgc chieng nhan;
n  1asd phép thir 13p lai d4 tién hanh trén CRM/RM.
Dbi voi CRM da dwoc chirng nhan bdi mét phong thi nghiém, C duge tinh nhe sau:
0_2
C=,20} +— (12)

n

Tranh sir dung loai CRM nay trir khi biét dwoc gia tri chirng nhan khdng cé dé chéch.

8.2.5 Tinh két qua cudi cing

Két qua cudi ciing 1a trung binh sé hoc clia cac gi4 trj phan tich dwgc chap nhan cho miu thir,
hodc dwgc xac dinh theo quy dinh trong Phu luc A, tinh dén nam sb thap phan déi véi ham lugng
mangan nhé hon 0,5 % (khdi lwgng) va dén bén sé thap phan déi véi ham lwong tir 0,5 % (khdi
lwgng) dén 2,5 % (khéi lwgng).

Déi véi ham luong mangan thdp hon 0,5 % (khéi lwgng), gia tri tinh dén nam sb thap phan duoc
1am tron dén sé thap phan th( ba nhuw sau:

a) néu sb thap phan thir tw nhd hon 5 thi bo di va gitr nguyén sb thap phan thir ba;

b) néu sbé thap phan thi tv bing 5 va sé thap phan thir ndm khéac 0, hodc sb thap phan thir tw
I&n hon 5 thi ting sé thap phan th ba 1&én mét don vi;
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c) néu sb thap phan thiz tv bing 5 va sé thap phan thir nam béng 0 thi bo sé 5 va gil nguyén sé
thap phan thiz ba khi né 13 0, 2, 4, 6 ho3ic 8 va tang I&n mdt don vj khin6 1a 1, 3, 5, 7 hodc 9.

Biing cach tvong ty véi cac sé thir ty gidm di mot gia tri dbi voi ham lugng mangan tir 0,5 %
(khéi lugng) @én 2,5 % (khéi lvgng) dugc lam tron dén sb thap phén thir hai.

8.3 Tinh ham lwgng mangan oxit

Ham legng mangan oxit, bidu thj bdng phén tram, dugc tinh theo cdng thirc sau:

Wino = 1,2912w,,, (13)

9 Bao cao thir nghiém

B4o cao thir nghiém gdm cac thdng tin sau:
a) tén va dja chi phong thir nghi¢m;

b) ngdy bao céo két qua;

¢) vién dén tiéu chuén nay;

d) cac chi tiét can thiét d& nhan biét mau;
e) két qua phan tich;

f) sb tham chiéu clia phiéu két qua;

g) bét ky cac dic didm @3 ghi nhan trong qua frinh xac dinh, cac thao tac khdng quy dinh trong tiéu
chudn nay c6 thé dnh hudng dén két qua cia mAu thir hodic miu chudn dugc chirng nhén.
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Phu luc A

(quy dinh)

So dd quy trinh chip nhian gia tri phan tich déi véi mau thir

B4t dau bang két qua song song dgc lap

Pang "= X, + X,
2
Sai
Tién hanh xac dinh thém mét 1an nira
X
bung p=—’+);2+X3

Xmax_xrnlrl s 1|2 Rd'

Tién hanh xac djnh thém mét 13n nra

M_X,+X2+X3+X4

Pan
S 4

xl‘l‘lax_ Xmin s 1‘3 Rd

p 1a trung vi clia (Xi, Xz, Xa, Xs)

Ry nhw xac dinh trong 8.2.1.
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Phuluc B

(tham khao)
Nguon goc cua cac phwong trinh dd I3p lai va sai s6 cho phép

Céac phuwong trinh hdi quy trong 8.2.1 dwoc rit ra tir nhitng két qua thir ctia chwong trinh phan tich
qudc té tién hanh trong nam 1986 thyc hién trén nam mau quang do 19 phong thi nghiém cta tam
quéc gia khac nhau thyc hién.

X ly @b thj cac di liéu vé a6 chym néu trong Phy luc C.
Cac méu thir da sir dung dugc liét ké trong Bang B.1.

Bang B.1 — Ham lwgng mangan trong cac miu thie

Miu Ham Iwgng mangan
% (khéi lwgng)
Quang Sishen 0,011
Quang Hamersley 0,087
Quéng vé vién Whyalla 0,402
Quang Schefferville 0,77
Quégng Wabush 2,52

CHU THICH 1: B4o c4o cia chuang trinh thlr nghiém quéc t& va phan tich théng ké cac két qua (tai lidu
ISO/TC102/SC2 N 831E, thang 10/1986) dugc lwru tai Ban thw ky ISO/TC102/SC 2.

CHU THICH 2: Phan tich théng ké dugc trinh bay phil hep v&i cac nguyén tic clia TCVN 6910 (ISO 5725)
D¢ chinh xé4c (d6 dung va dp chym) cla phuwong phép do va két qua do
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Phu lyc C

(tham khao)
Cic dir ligu vé dd chum thu dwoc tir chwong trinh phan tich quéc té
Hinh C.1 va C.2 1a sy biéu thj b&ng db thj cac phwong trinh néu trong 8.2.1.

Y
012 |

0,1

0.08
0,06
0,04

0,02

CHU DAN

X 12 ham lwgng mangan, % khéi ligng
Y 1a d& chum, %

Hinh C.1 - Twrrong quan binh phwong téi thidéu ciia dd chum so véi ham lwgng mangan X
(phan hiy bing cach nung chay kiém)
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Y4
0,12 |

CHU DAN
X la ham Iwgng mangan, % khéi luvgng
Y la @b chum, %

Hinh C.2 - Twong quan binh phwong téi thiéu ctia dé chym so véi ham lwgng mangan X
(phén huy bang axit)
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