TIEUCHUAN QUOCGIA TCVN 1819 : 2009

Thép va gang - Xac dinh ham lwg'ng mangan
Phwong phap phan tich héa hoc

Steel and iron - Determination of manganese content - Methods of chemical analysis

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap chudn d$ bing dung dich natri asenit nitrit d& xac dinh
ham lvgng mangan (Mn) dén 5,0 % trong thép va gang.

2 Tailigu vién dan

Céc tai liéu vién din sau cin thiét dbi voi viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi cac tai liéu vién
dan ghi nam cbng bd thi 4p dyng phién ban dugc néu. D6i vai tai lidu vien din khong ghi ndm
cong bé thi ap dyng phién ban mé&i nhat, bao gdm ca céac sira dbi, bd sung (néu cé).

TCVN 1058 : 1978 Hod chat — Phan nhom va ky hiéu mirc do tinh khiét.

TCVN 1811 : 2009 (ISO 14284 : 1996) Thép va gang — L4y méu va chudn bi méu thir 98 xéc
dinh thanh phan héa hoc.

3 Qui dinh chung
3.1 L&y m3u va chudn bi m3u thir theo TCVN 1811 : 2009.

3.2 T4t ca cac hoa chét str dung phai cé @ tinh khiét héa hoc. Trwdng h¢p khéng co, cho phép
dung loai tinh khiét phan tich. B tinh khiét clia cac hoa chét, theo TCVN 1058 : 1978.

3.3 Débi voi cac héa chét dang 16ng, vi dy axit clohidric (p = 1,19), ky hiéu (p = 1,19) @& chi dé
dam dic cba dung dich cd khdi lwgng riéng bdng 1,19 g/ml & 20 °C, ky hiéu (1 : 4) dé chi ndng
a6 dung dich khi pha lodng: sé thir nhét 1a phan thé tich héa chAt dam dic cin l4y; sé thir hai la
ph&n thé tich nwéc cAn pha thém vao.
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3.4 Nong dé phan trdm (%) @& chi sé gam héa chét trong 100 ml dung dich.
3.5 Néng d¢ g/l 3é chi sé gam héa chét trong 1 L dung dich.

3.6 Dung can cé A6 chinh xac dén 0,1 mg.

3.7 86 chir sb sau ddu phdy cla két qua phan tich 14y bing sé chir sb cla gia trj sai léch cho
phép trong Bang 1 va Bang 4.

3.8 Xac dinh ham lvgng mangan trén ba miu va mét ho3c hai thi nghiém trdng dé hiéu chinh
két qua.

4 Xac dinh mangan trong gang va thép thweéng

4.1 Nguyén tic

Oxy hoa mangan (ll) trong méi treérng axit sunfuric @&n mangan (VIl) bidng amoni pesunfat cé
bac nitrat lam xuc tadc. Chudn @9 axit pemanganic tao thanh bing dung dich natri asenit nitrit.

4.2 Thiét bj va thudc thir
4.2.1 Thiét bj
Dung cu théng thwéng st dung trong phéong thir nghiém.

4.2.2 Thuéc thir

Hén hop axit d& hoa tan mau: rét tr tir 100 ml axit sunfuric (p = 1,84) vao 525 ml nwdc; lam
ngudi. Cho tiép 125 ml axit phophoric (p = 1,70) va 250 ml axit nitric (p = 1,40), cn than lac
dédu;

Bac nitrat, dung dich 0,5 %;

Amoni pesunfat, dung djch 20 %, mé&i pha;

Natri clorua, dung dich 0,5 %;

Natri asenit nitrit, dung dich chudn @3, chudn bj nhw sau: dun néng dé hoa tan 1,6 g diasen
trioxit (As203) va 6 g natri cacbonat trong 200 ml nwéc. B4 ngudi, thém nwéc dén 500 ml; thém
0,75 g natri nitrit; 14c ddu dén tan hoan toan. Pha lodng dung dich bing nuéc dén 1 L, lac déu;

D6 chuln cua dung dich natri asenit nitrit dwoc xac dinh theo m3u chuédn gang hojc thép. Mau
chuén c6 thanh phan hoa hoc g&n giéng thanh phn ctia mAu thi nghiém;

Xac dinh @9 chuin trén ba miu. Két qua 1a trung binh cdng cla cac két qua ba lan
xac dinh;

Tién hanh xac dinh 86 chuln trong cac didu kién dé xac dinh mau thi nghiém;
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D6 chudn cua dung dich natri asenit nitrit (Xan) duec tinh bdng sé gam mangan trong 1 mi
dung dich , theo céng thire:

axm,

x =
AV, x100

Trong do:
a |a ham lvgng mangan trong mAu chuén, tinh bang phan trdm (%);
m, la khéi lvgng mau chuén, tinh bang gam (g):
V. 14 thé tich dung dich natri asenit nitrit tiéu tén khi chun @@, tinh bang mililit (mi).

'

Nudc dung cho qua trinh phan tich 1& nwéc ct.

4.3 Cach tién hanh

Can 0,2 g phéi gang hodc thép cho vao binh nén dung tich 250 mi dén 300 ml. Thém 30 mi hdn hop
axit, dun néng nhe dén tan mau. Dun séi tiép 2 min dén 3 min dé duédi nito oxit.

Khi phan tich gang, phai loc bd c&n graphit va silic.

Dung dich thu dugc pha lodng bang nuwéc dén thé tich 130 ml dén 150 ml, thém 10 ml dung dich bac
nitrat; 10 ml dung dich amoni pesunfat, dun néng dén bét diu soi. Ly ra, dit & chd &m dén ngirng
tach bot oxy. Lam ngudi duwdi voi nwére chdy dén nhiét 46 phong. Thém 5 ml dén 10 ml natri clorua.
Chuén d6 bang dung dich natri asenit nitrit véi téc 6 5 ml/min dén 6 mi/min dén khi dung dich chuyén
sang mau héng nhat, thém tirng giot dén mét mau hoan toan.

4.4 Cach tinh két qua

Ham lwgng mangan (Mn) trong mAu tinh bing phin tram (%) theo cdng thirc:

Xpg xV

Mn = x100

Trong dé:
X,, lads chudn cia dung dich natri asenit nitrit, tinh bang s& gam mangan trong 1 ml dung dich;
V' 1a thé tich dung dich natri asenit nitrit tiéu tén khi chudn @8, tinh bang mililit (ml);
m Ia khéi lwvgng mAu, tinh bing gam (g).

45 X ly két qua

Sai léch gilra cac két qua xac dinh song song khéng duwoc In hon gia tri sai léch cho phép néu &
Bang 1. Néu I&n hon phai xac dinh lai. Két qua cubi cung Ia trung binh cbng cla ba két qua xac dinh
song song.
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Bang 1 - Sai léch cho phép

| Ham lwgng mangan, % Sal 1§ch cho phép, % (tuyét déi)
Pén 0,20 0,02
Trén 0,20 dén 0,50 0.03
Trén 0,50 dén 1,00 0,05
Trén 1,00 ¢én 1,50 0.06
Trén 1,50 dén 2,50 0,10
Trén 2,50 dén 3,00 '1 0,12

5§ Xac djnh mangan trong thép hep kim

5.1 Nguyén tic

Oxy ho& mangan (I!) trong méi truéng axit sunfuric dén mangan (VII) badng amoni pesunfat cé bac
nitrat lam xuc tac. Chuln d6 axit pemanganic tao thanh bing dung dich natri asenit nitrit. Khi phan tich
thép chira ham lgng crom trén 1 % thi tién hanh tach loai crom bang k&m oxit.

5.2 Thiét bj va thudc thir
5.2.1 Thiét bj

Dung cu thong thuéng str dung trong phong thir nghigm.

5.2.2 Thuéc thir

Axit clohidric (p=1,19);

Axit nitric (p = 1,40);

Axit sunfuric (p = 1,84), dung dich pha loang (1: 4);

Axit phophoric (p = 1,70);

HB8n hop axit @& hoa tan mAu, cach pha nhuv sau: cin than rot 200 ml axit sunfuric vao 800 ml
nuwéc, lac ddu. D& ngudi. Thém 80 ml axit photphoric, l4c déu;

Amoni pesunfat, dung dich 20 %, méi pha;
Amoni hydroxit, dung dich 25 %;
Giy chi thj van n3ng;

K&ém oxit khdng chira mangan, loai bd tap cht cacbon va cac chét htru co bang cach nung dén
800 °C dén 900 °C. St dung kém oxyt dudi dang huydn phu trong nwdc: hoa tan 80 g dén
100 g k&m oxit trong 500 ml dén 600 ml nwéc néng;
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Bac nitrat, dung dich 0,2 %;
Natri clorua, dung dich 0,5 %;
Natri cacbonat;
Natri nitrit;

Natri asenit nitrit, dung dich chu&n 89, chudn bj nhu sau: can 1,5 g diasen trioxit khan cho vao
céc dung tich 400 mi dén 800 ml. Hoa tan bing 25 ml dung dich kiém natri hydroxit 15 %. Trung
hoa dung dich biing axit sunfuric (1 : 2), cho dw 1 ml dén 2 ml. Trung hoa Iugng axit du béng
natri cacbonat theo chi thi van nang. Cho vao dung dich 0,85 g natri nitrit, I&c déu dén tan muéi.
Chuyén dung dich vao binh dinh mirc dung tich 1L. Thém nuéc dén vach, lac déu;

P chuén cua dung dich natri asenit nitrit xac dinh theo mAu chuén. M3u chuén cé thanh phan
hoa hoc gan giéng thanh phdn cia mau thi nghiém;

Tién hanh xac dinh d& chudn trong cac diéu kién dé xac dinh mau thi nghiém;

D6 chuin cba dung dich natri asenit nitric (Xan) dwgc tinh bang sé g mangan trong 1 ml dung

dich, theo cong thirc:

Ll 38
A7V, %100

Trong do:
a la ham lwgng mangan trong mau chudn, tinh bng phan tram (%),
m, 14 khéi legng mau chudn, tinh béng gam (g);
V. la thé tich dung dich natri asenit nitrit tiéu ton khi chudn @4 , tinh bang mililit (ml).

1

Nuwére dung cho qua trinh phan tich 1a nwéc cét.

5.3 Cach tién hanh
5.3.1 Thép chira dwéi 1 % crom.

Bang 2 - Khéi lvgng miu

Ham lwgng mangan, % Khéi lwgng miu, g
Tir 0,05 dén 0,50 1,00
Trén 0,50 dén 1,50 0,50

Trén 1,50 dén 5,00 0,20
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LAy khéi lwgng mau theo Bang 2 cho vao binh nén dung tich 250 mi d&n 300 ml. Thém 30 ml dén
50 ml hén hop axit, dun néng nhe dén tan mAu. Nho tr tir tirng giot axit nitric (p = 1,40) dén nglrng sUi
bot, cho dw 1 ml dén 2 ml. Bun séi dung dich dé duéi nito oxit.

Dung dich nhan duoc pha lodng bdng nwéc néng tir 70 mi dén 100 ml. Thém 10 ml bac nitrat, 10 ml
amoni pesunfat; dun nong dén bat diu séi. LAy ra, dit & chd 4m dén ngirng sli bot oxy (khodng
0,5 min). Lam nguéi dung dich dwdi vdi nwéc chdy dén nhiét d6 phong. Chudn dé bing dung dich natri
asenit nitrit v&i tdc @ 5 ml/min dén 6 mi/min dén khi dung dich chuyén sang mau héng nhat, thém
tirng giot dén méat mau hoan toan.

5.3.2 Thép chira trén 1 % crom

Bang 3 - Khéi lwgng miu

Ham lweng mangan, % Khéi Ivgng miu, g
T 0,05 @én 0,50 2,00
Trén 0,50 dén 1,50 1,00
Trén 1,50 dén 5,00 0,50

L4y khéi lwong mAu theo Bang 3 cho vao binh nén dung tich 250 ml dén 300 ml. Thém vao d6 50 ml dén
70 ml axit sunfuric (1 :4), dun néng nhe dén tan mau. Nho ti tir tieng giot axit nitric-(p = 1,40) dén
ngtrng stii bot, cho duw 2 mi dén 3 ml. Sau d6 cé dung dich dén xuét hién khoi trdng cla axit sunfuric.
(Néu thép khéng tan trong axit sunfuric (1 : 4) thi hoa tan béng 30 ml dén 50 ml axit clohidric
(p = 1,19)). Oxy hoa dung dich bang axit nitric (p = 1,40) dén ngirng sui bot. Tiép tuc dun dé dudi nito
oxit. Thém 10 m! dén 20 ml axit sunfuric (p = 1,84), c& dung dich dén xuét hién khéi trng cla axit
sunfuric. Thém 50 ml nwéc, dun tiép dén tan mudi. Lam ngudi dung dich. Nhé tir tir amoni hydroxyt
aén xudt hién cac két tia cac hydroxyt kim loai. Nho tirng giot axit sunfuric (1 : 4) dén tan két tda.
Chuyén dung dich vao binh dinh mirc dung tich 250 ml.

Cho vao dung dich néng tirng Ivong nhd huyén phu kém trong nwéc dén xuét hién két tla cac
hydroxyt ling xuéng day. (Luc nay dwéi day binh xuét hién mdt it két tia tréng, bao hién tvong duw can
thiét kém oxit). Lam ngudi binh, thém nwéc dén vach, Iac déu. Loc dung dich qua gidy loc va phéu khd
va0 binh ndn khd dung tich 250 ml, trang binh bing phdn dung dich loc dau va bd di.

Tir dung dich loc 14y ra 100 ml, chuyén vao binh nén dung tich 250 mi dén 300 ml. Cho vao dé 30 ml
h&n hop axit, 10 mi bac nitrat; 10 ml amoni pesunfat; dun néng dung dich @én bét dau séi. LAy ra, dé &
ch® 4m dén ngirng tach bot oxy (khodng 0,5 min). La&m ngudi dung dich dén nhigt dé phéng. Thém vao
dung dich 10 ml natri clorua. Chudn @ bang dung dich natri asenit nitrit voi tdc do 5 mi/min dén
6 mi/min dén khi dung dich chuyé&n sang mau héng nhat, thém tirng giot én mét mau hoan toan.

5.4 Céch tinh két qua
Ham lugng mangan trong mau (Mn) tinh bang phan trdm (%), theo céng thirc:
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Mn =22V 400
m

Trong dé:
X ,, ladd chun clia dung dich natri asenit nitrit, tinh bang sé g mangan trong 1 ml dung dich;
V' la thé tich dung dich natri asenit nitrit tiéu tén khi chudn @9, tinh béng mililit (ml);
m & khéi Ivgng mAu trong (ng véi phan dung dich lay ra dé chuén dg, tinh bing gam (g).

5.5 X ly két qua

Sai léch gitra cac két qua xac dinh song song khdng dugrc I6n hon gia trj sai léch cho phép néu & Bang 4.
Néu 1én hon phai xac dinh lai. Két qua cudi cuing la trung binh cdng clia ba két qua xac dinh song song.

Bang 4 - Sai lgch cho phép

Han';_lt;q_lrng mangan, % Sal lgch cho ;hép. % (luyét ddi)
Tir 0,05 dén 0,20 S R 0,01 T
Trén 0,20 dén 0,50 0,02
Trén 0,50 dén 1,00 0,03
Trén 1,00 dén 3,00 0,04

Trén 3,00 dén 5,00 0,05
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