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inol dau

VN 6319 ¢ 2007 thay thd TCVN 6319 : 1997.

1CVN 6319 : 2007 hoan toan tudng duong vdi ISO 7780 : 1988.

[oUN 6319 : 2007 do Ban kj thuat tiéu chudn TCYN/TC45
o su thign nhién va Vién nghién cliu cao su Viét Nam
filn soan, Tong cuc Tiéu chudn Do lugng Chat fugng
#nghi, 86 Khoa hoc va Cong nghé cong ba.
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Lai gidi thieu

Mangan ¢ dang bat ky dudc biét la chat xac tac qua trinh oxy hoa lam héng cao sy thidn g
méc du co cdu pha huy van chua duge hidu mot cach day dU. Ngudi ta ciing nhan ra tiog
16n tai khac cia mangan, vai lugng tudng ddi lan cng khéng gay ra su pha hy o,
Tuy nhién, luén ludn ¢é kha nang trong truang hop cac su da phdi liéu chiu &nh huéng clamy
thanh phdn cla hon hop (nhat i cac axit chua bao hoa), mangan dugc thifa nhan déng

manh hon,

R0 rang, diu dé sé thuan igi theo phép phan tich dé phan biét gilra cac dang xic tac hoat g
khéng hoat hoa, nhung chua cé phuong phap nao duge chdp nhan dé thuc hién diéu nay, Da

khong ¢é phuong phap khac xac dinh téng lugng mangan trong cao su.

Su &nh hudng cla mangan dén xuc tac oxy hoa clia cao su téng hop it dugc bigt dén, my
ngudi ta chdp nhan rang 4nh hudng clia né ¢ thé it hon so véi cao su thién nhién. Vé Iy do
x&c dinh mangan trong cao su tdng hop va trong cac hén hop trén ca sd cao su téng hop g
duge thye hién; tuy nhién, phudng phap dudc qui dinh trong tiéu chuan dudgc ap dung eho k

cac chat dan hoi thong dung.

Phuang phap déu tién trong hai phuong phap xac dinh, xem nhu phuong phép chung,
p dung d6 véi 18t cd cao su va cao su da phdi liéu d cac dang. Trong phuang phap ndy,
cao su dudc &y WU giai doan nung chay dé thu dugc mangan & dang hoa tan; thich hdp
hén hap cao su chita cac chdl doén tro cd khéi Iugng nadng nhu ddt seél hodc va ligu 9
phosphat khéng tan, vi du titan dioxit. Phuong phap thif hai, xem nhu phugng phap han ché,
va thich hdp hon cho cao su thé, cac latex tudng (ng clia ching va hdn hgp cao su khong

chat don ndng nhu di dé cap & trén. Phudng phép thif hai dude si dung thudng xuyén hon.

B&i vl cac phudng phap nay phai ¢ thidt b hdp thu nguyén tl, tiéu chudn 1SQ 61014:
Cao su - Xac dinh ham Iugng kim loai bing quang phé h&p thy nguyén tr — Phan 4: X4
ham lugng mangan, 6 thé dudc sit dung thay thé cho TCVYN 6319 : 2007. Ca hai tiéu chui
duoc tham khao vi co mot s§ vat lidy cd ban trong méi tiéu chudn cé thé hitu ich truée

chon phugng phap mong mudn nhat dé xac dinh mangan trong cao su thé, luu hoa va latek.
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ca0 SU va cac loai latex cao su - Xac dinh ham lugng mangan -
puong phap quang phé str dung natri periodat

fubber and rubber latices - Determination of manganese content — Sodium periodate

ghofome!n'c methods

4 BAO  Nhitng ngudi st dung tigu chuan nay phai cé kinh nghiém lam viéc trong phong
#{nghiém théng thudng. Tiéu chudn nay khéng dé cap dén tat ca cac van dé an toan lién quan khi
o dung. Ngudi st dung tiéu chuin phai cé trach nhiém thidt 1ap cac bién phap an toan va bio vé
ot khde phit hgp vai cac qui dinh phap 1y hién hanh.

{ Pham vi ap dung

fiu chudn ndy qui dinh cac phuong phap quang phd dé xac dinh mangan sau qua trinh oxy héa
¥ natri periodat trong cac loai cac su va latex cao su. Ca hai phuong phap déu chita cac

fidu khoan cho viéc phan tich cao su cé chifa clorua.

Biéu 3 qui dinh phuong phap ap dung cho cao su phéi liéu hoic cao su luu héa, phuong phap
Kidng bi anh hudng bdi cac chét don tro cé khdi lugng ndng chiéing han nhu silicat ty nhién va téng
i hoac cac dang canxi cacbonat khac nhau, ho#c bdi sy c6 mat clia cac chat phdi liéu tao thanh
phosphat khéng hoa tan trong cac diéu kign thif nghiém.

Bi8u 4 qui dinh phuong phép ap dung cho cao su thd, cao su phdi liéu va cao su tong hop va cac
ktex cao su khong chifa cac chat dén nang (16n hon khodng 10 %) clia chat don trd silicat hay
b4t ky chat nao chang han nhu titan dioxit trong cac diéu kién thir nghiém sé tao thanh phosphat
khong tan.

2 Tailigu vién dan

Céc 14i fiéu vign dan sau day la ral can thist khi ap dung tiéu chudn nay. BGi véi cac tai liéu
¥ién din ghi nam cong bé thi ap dung ban dugc néu. DI vdi cac tai ligu vién dan khong ghi nam
©ng b3 thi ap dung phién ban mai nhat, bao gém ¢ cac ban sta ddi (néu cé).
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TCVN §598 : 2007 (ISO 123 : 2001) Latex cao su - Lay mau.

TCVN 6315 : 2007 (1ISO 124 : 1997) Latex, cao su - Xac dinh téng ham Iugng chat rin
TCVN 6086 : 2004 (ISO 1795 : 2000) Cao su thién nhién - Lay mau va chuin bi may thi

ISO 4793 : 1980  Laboratory sintered (fritted) filters — Porosity grading, classificy

. . z 24 .- o 3 N -t 1 . kY 'q
designation  [Cac IuGi loc thiéu két (thuy linh ndu chdy) phéng thir nghiém - Cip ¢
phan loai va ky hiéu qui udc).

3 Phuong phap chung (ding cho mau khang bi anh hudng bdi cac chét don Néing)
3.1 Nguyén tac

Truéng hop mau thir cé clo, phan hiy cao su véi axil sulfuric, sau dé cho phan Ung véi axiy
Qua trinh nay dugc thue hién trong binh Kjeldahl. Néu mu thir cé silicat, phan mau thir gg
huy dugc xtf ly béng axit sulfuric va fluohydric d& lam bay hoi silicon nhu I4 silicon tetrafy
Khéng ¢6 clo, cao su dugc tro héa trong mét cée platin va xif Iy véi natri fluoroborat. S,
pha mau, mangan bi oxy héa thanh permanganat bang cach dun sdi v&i dung dich natri per
Nd&ng dé mangan dudc xac dinh bang may do quang phd tai budc séng 525 nm .

3.2 Thudc thir

Trong qua trinh phan tich, chi dling cac hoa chat tinh khiét phan tich, phi hgp cho viée din
phan tich vét kim loai va chi ding nudc &n dinh (xem 3.2.5).

3.2.1 Natri fluoroborat

Néu loai phan tich tinh khiét khéng coé sén, thudc thif nay sé dudc chuan bi nhu sau: Hoa tan
natri fluoroborat loai ky thuat trong 100 ml nudc dm & 35 °C. Sau khi loc qua mot 1@ giay k
ngudi dung dich dén nhiét do phong va thém 100 ml etanol 96% (thé tich) trong khi khuay. L
cac tinh thé kél tha trén t& gidy loc trong mot cai phéu Buchner va loai nudc hoan loan
chéan khdng yéu, sau do chuyén qua mét chén sit day nong hay dia thiy tinh va sy d k
50 °C trong chan khéng.

3.2.2 Natri periodat.

3.2.3 Axit sulfuric, p = 1,84 Mg/m®

3.2.4 Axit nitric, p = 1,42 Mg/m®

3.2.5 Nudc 8n dinh

Ci 1 It nude, thém vao khoang 0,1 g kali permanganat ciing v&i mot vai giot axt sul
Chung cat nudc, loai bé 50 ml phan chung c3t dau va cudi. Phan con lai cho vao binh thuy fin
nut day.
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pungd gich kali permanganat, khoang 30 g/dm’.
1 )

yangan: dung dich tiéu chuan, cd 10 mg mangan/dm’.

1l

i

dich dvdc chuAn bi theo mét trong cach sau day cling c6 thé ding dudc:

mng B '

e

can 720 g kali permanganat (KMnQ,) trong mot cai cdc nhd va hoa tan trong nudc cb chifa

e ;
g i axit sulfuric
ng dich mat mau. Bun séi dung dich trong 15 phdt, 1am ngudi, chuyén qua binh dinh mic

4ung tich 500 ml va pha loang bang nudc tai vach dinh mic;

(3.2.3). Thém nudc dugc bac hoa bang sulfua dioxit (SO,} cho dén khi

y tan 0,770 g mangan sulfat (MnS0Q, H,0) trong mét cai cdc nhé va hoa tan trong nuéc co chifta
9 mi axit sulfuric (3.2.3). Chuyén dung dich vao binh dinh mifc dung tich 500 ml va pha loang
ii vach dinh mc. Dung dich nay phai dugc 3n dinh it nhat |a mot thang.

#i 10 ml cla dung dich a) hoac dung dich b) cho vac mét binh dinh mic dung tich 500 ml th hai

wipha loAng bing nudc lai mét 1an nifa téi vach dinh mifc.
(mlclia cac dung dich tiéu chuan nay chla 0,01 mg mangan
ohuén bi dung dich ngay trudc khi dang.

124 Hydro peroxit, dung dich 30% (thé tich) trong nude.
129 Axit flohydric, o =1,12 Mg/m®.

13 Thiét bj, dung cu

Cac thidt bi, dung cu thong thudng trong phong thi nghiém va

331 Quang k& hay quang phd k&, co thé do do hap thu d budc song khoang 525 nm va cac

fag so mau,
$2 Chén platin (dung tich danh nghia 30 ml).

13 Tdm cach nhiét, chju nhiét, chidu ngang khoang 100 mm va chidu day khodng 6 mm cé

WS 3 tam gd gilt cho chén sao cho khodng hai phdn ba ctia chén ndm dudi tim cach nhiét.
R4 e nung, cé kha nang duy tri & nhiét d6 550 °C + 25 °C.
s Loc thiy tinh, loai x6p P40 (xem ISO 4793).

i O . R
18 Bép dién hoac bEp ga voi bé cat,
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3.3.7 Binh Kjeldahl, dung tich 250 ml.

3.3.8 Bia platin, ding dé khuay.

3.4 Liy mau

Trong moi giai doan 1ay mau va chudn bi mau, tranh lam nhiém ban cao sy,
3.4.1 Cao suthd

Tign hanh 18y mau theo TCVN 6086 : 2004,

3.4.2 Latex

Tién hanh 18y mau theo mét trong cac phudng phap theo TCVN 5598 : 2007,
3.4.3 Cao su phdi liéu va luu héa

Cat mét mau thir 50 g tir mau chinh, néu cin cét nhiéu noi trén mau dé dat tinh dai dién cla toin
3.5 Cachtién hanh

3.5.1 Chuan bi mau thir

3.5.1.1 Cao su tho

Tirmau da Iy trong 3.4.1, can 10 g phan mau th chinh xac dén 10 mg.

3.5.1.2 Latex

Trén ky latex thu dudc trong 3.4.2, [dy mét phan o chita khoang 10 g téng chat ran, sdy
khi Iugng khéng déi nhu da qui dinh trong TCYN 6315 : 2007 va cat thanh titng manh nhé.

3.5.1.3 Cao su phai ligu va luu héa

TU m3u da 18y trong 3.4.3, can 10 g phan mAu thir chinh xac dén 10 mg.
3.5.2 Chuan bi dung dich thir

3.5.2.1 Tro héa miu th{ khéng cé clo

Chuyén phin mau thir vao mét chén platin da can trudc (3.3.2) dé chén vao 15 trong
chiu nhiét, cach nhiét (3.3.3).

BAt dau chudn bi mat dung dich tring cing mét lic bang cach diung mét cac tuong P
khéng cd phén mau thir va ligp tuc xi Iy phan mau thir va méu tring trong ctng mét phuong

giéng nhau.
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hén va mau bang mét ngon il ga nhod cho dén khi con lai phan than kho, sau doé

,aniét ©

5 Jpchén va0 16 nung (3.3.4) dudc duy tri & nhigt d6 550 °C & 25 °C va nung cho dén khi 1at ca
i 3

' bi OXY hoa.

A

gl chén trong binh hat &m, can chen d8 xac dinh khéi lugng tro va ding pipet sach thém
ot ludng axil sulfuric (3.2.3) tiing giol xung quanh thanh chén dé lam am déu tro. bun nhe
wdé" khi hét khéi va nung lai & khoang 550 °C trong vai phut.

o laichch 1am &m tro biing axit sulfuric bang cach them axit nhu truGc tir mot pipet, dun nhe cho
@k pél khéi va nung lai & 550 °C trong vai phut. Sau khi lam nguoi & nhiél do phéng, thém vao
gin phan khdi lugng clia natri fluoroborat (3.2.1) & mic tGi da 1a 8 g, tr mot phan khdi luong
1 Bun nhe chén trong mét ti hut cho dén khi hon hop dude tan chay hoan toan, réi gt yén cho
ki vat liéu bi n&u chay trd nén trong suét, hay cho dén khi khéng con phan ting nita xay ra va

pitky chal ran khong tan nao dugdc phan tan trong chat 1dng nau chay.

1322 Tro hda méu thir cé clo

ol mau thir trong binh Kjeldah! (3.3.7). thém 10 ml axit sulfuric (3.2.3) va lam nong cho dén khi
gén mau thl phan huy. Can than thém 5 ml axit nitric (3.2.4). N&u phan (ng xay ra qua manh, lam
i binh trang e&c chifa nu6e lanh va dé & nhigt 85 phang it nhat 1a 2 gid trudc khi lam néng lai.

Mgy sau khi phan ing dau lién xay ra xong, 1am néng nhe hén hop cho dén khi phan Ung dimg
& $au d6 lam noéng manh hon cho dén khi hén hop hoa den. Thém 1 mi axit nitric va dun néng
#0dén khi den trd lai. Lap lai viéc thém axit nitric va dun nong cho dé&n khi dung dich trd nén mat

niuhay vang nhat va trd lai mau den khi dun lau hon.
{éu su phan hity kéo dai, can phai thém 1 ml axit sulfuric dé tranh cac chat héa citng trong binh.

4y chat phan hiy khong cd chat khéng hoa tan, dé nguoi, thém 0.5 ml hydro peroxit (3.2.8) va
tgict axit nitric va lam néng cho dén khi béc khéi. Lap lai viéc thém hydro peroxit cho dén khi
ong ¢o sy gidm mau trong dung dich. Lam ngudi, pha loang bang 10 ml nudc va lam nbéng
hotdi khi boc khéi.

*uyén dung dich va bat ky chélt ciin nao con lai vao chén, cho bay hoi dén khd va ddt chay cho

kn khi cacbon chay hét.

& con nhiing chat khéng tan trong viéc phan hily d giai doan nay, [am ngudi, thém vao vai giot
Wt sulfuric va 5 mi axit flohydric (3.2.9). Cho bdc hai @én khé trén bép (3.3.8) dong thai khuay
dng dia platin (3.3.8). Lap lai qui trinh nay hai lan.

#ukhang ¢ chat khong hoa tan, lam bay hai dén kho trén bép.
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3.5.2.3 Suyhoatan

Lam ngudi chén & nhigt dd phong, thém 12 ml nudc &n dinh (3.2.5) va 4 ml axit SUlfurig 5
3 9 . e . a s = - A - . al
dun nhe dé hoa lan cac chat bi déng két, rot tean bo mau trong chen vao mat binh nén g

100 ml. Lap lai bude nay vai 10 mi nudc dn dinh va 2 ml axit sulfuric, sau 4o rot hét yag biny

Cho thém 5 m! axit nitric (3.2.4) vao binh va sau d6 rét dung dich qua Iudi loc bang thjy g,
{3.3.5), rita luGi loc mét 1an béng 5 mi nudc Sn dinh néng. Chuyén chat 1éng duge (o 1
binh non khac, rifa vai nudc 8n dinh, va thém nudc dé cd thé tich 18ng cong 13 40 m), the
natri periodal (3.2.2) va dun so0i dung dich. Tiép tuc dun séi nhe trong 10 phat g8 dam
ding mau. Sau khi lam ngudi, bat ky chat md duc nao nhu kali periodat bi k&t tha gg
trong sudt bang cach ly tam hay loc qua lugi loc .

Chuyén dung dich vao mdt binh dinh mic dung tich 50 mi va pha lodng t6i vach dinh m
nudc 8n dinh & 20 °C. Sau khi pha, mau séc phai 8n dinh trong vai gid. Bat ky tinh hugng ph
nao Ia do viéc loai b khéng hoan toan tap chat hitu cd va clorua. Néu diéu nay xay ra, lip

xac dinh nhung duing thém axit sulfuric dé x(r Iy theo 3.5.2.1.

Qui trinh nay tiép tuc theo 3.5.4
3.5.3 Chuan bj dé thj higu chuin

3.5.3.1 Chuin bj cic dung dich d&i chimg tiéu chuan

Chugn bi mél loat dung dich déi chiing tiéu chudn, mdi dung dich chiia 25 ml nudc &n dinh
& ml axit sulfuric (3.2.3) va 5 ml axit nitric (3.2.4). Tif cac dung dich nay, them phan du
mangan liéu chudn (3.2.7) thay d6i tr 0 ml (dung dich nén) dén 10 ml, cing véi méi try
0,3 g natri periodat (3.2.2). Bun so6i cac dung dich trong 10 phat dé dam bao Ién dir

Cuéi ciing, lam ngudi va pha lodng bang nuéce 8n dinh tdi 50 mi trong binh dinh mirc.

3.5.3.2 Phép do quang phé

Rifa 8ng so mau clia quang k& hay quang ph8 k& (3.3.1) trudc tién bang dung
permanganat (3.2.6) sau dé véi nudc 8n dinh va sau clng la dung dich ddi ching tié
thich hop. Ly day dung dich d&i chitng tiéu chudn va do su hap thu & budc séng hip tt
(m16c séng khodng 525 nm).

Hiéu chinh 8 doc biing cach trir di phan hép thu cla dung dich nén.
3.5.3.3 V& d& thi higu chuin

Banh déiu trén 5 thi s8 doc dude ting ndng @6 tuong ing thich hop clla mangan dé vé o1
phai duge kidm tra mot cach d8u dan theo cac didu kién tai chd va loai ca thiét bi duge st dy
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(i cioh xae 4
1 5 5 as
s0 mau cua quang k& hoac quang pho ké (3.3.1)
W anat (3.2.6) sau d6 vdi nuée 6n dinh va sau cung la dung dic
an!
wgdi':hmﬂv

o Iri 56 bANg cach trir di d6 hép th

4 do do hap thu & buéc song dudc ding trong viéc chuan bi

L
45 thi hié
o 070 mangan cua phan mau thl.

W giu thi két qua

e 2 gia tri trung binh ctia két qua riéng biét cta hai 14n thir nghiém.

e qua theo miligam cGia mangan trén kilogam cla mau.

4] bdo céo thir nghiém

géo cio thif nghiém gém cac thong tin sau:

4) vien dan tigu chudn nay;

3 1t cé cac chi tigt d& nhan dang mau thir,

¢ phuang phap st dung,

4 k&t qua dudc mo L& trong diéu 3.6

o bt ky cac dac di€ém bat thudng phai dudc ghi nhan lai trong qué trinh thif;

f bdt ky thao tac nao khéng qui dinh trong tigu chudn nay hodc tuy ¥.

4 Phuong phap gidi han (gidi han cho mau cé chat don nang < 10 %)

41 Nguyén tac

u chun, xac dinh néng d¢ ciia mangan tudng {ing vai tri 6 hiéu ¢

trudc tién bang dung dich kali
h th. Sau do dé day

d6 thi hiéu chudn.

u cta dung dich trédng dugdc xif ly tuong tu.

hinh va tir 4o tinh

Trating hop khéng co clo, cao su dudc tro hda trang chén silica. Trudng hop c6 clo, phan hiy

&0 s bing axit sulfuric, sau d6 cho phan Ung vai axit nitric. Qua trinh nay dugc thuc hién trong

birh Kjeldahl, N&u c6 silicat, phan mau thir da phan huy dusc xd ly bang axit sulfuric va flonydric

18 am bay hdi silicon nhu la silicon tetrafluorua. Sau khi pha mau, mangan bi oxy héa thanh

#eMmanganat bing cach dun séi vdi dung dich natri periodat. Néng d& mangan dugc xac dinh

bing may do quang phé tai buée song 525 nm .

42 Thuse thir

ong qua trinh phan tich, chi diing cac héa chét tinh khiét phan tich, pht hgp cho viéc ding trong

Bhan tich vét kim loai va chi diing nudc n dinh (xem 4.2.6).
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4.2.1 Kali hydro sulfat.

4.2.2 Natri periodat.

423 Axit suffuric, p= 1,84 Mg/m*.

4.2.4 Axit sulfuric, dung dich 1 + 19

Pha loang 1 thé tich axit sulfuric dém dac {4.2.3) véi 19 thé tich nudc Sn dinh (4.2 6)
4.2.5 Axit orthophosphoric, H,PO, 85 % (thé tich) tai 80 % (thé tich).
4.2.6 Nudc én dinh.

Xem 3.2.5.

4.2,7 Dung dich kali permanganat

Xem 3.2.6.

4,2.8 Mangan, dung dich tiéu chuin, co6 10 mg mangan/dm?®

Xem 3.2.7.

4,29 Axit nitric, p= 1,42 Mg/m®.

4210 Hydro peroxit, dung dich 30 % (thé tich) trong nudc.

4.2.11 Axit flohydric, p = 1,12 Mg/m®,

4.3 Thiét bi, dung cu
Céc thiét bi, dung cy thdng thuong trong phéng thi nghiém va

431 Quang k& hay quang phé k&, co thé do do hép thu ¢ budc song khoang 52

cac éng so mau,

4.3.2 Chén silica, dung tich khodng 50 ml, ding cho 4.2.5.1 hoac chén platin ¢
khoang 80 ml, ding cho 4.2.5.2.

433 Tim chiu nhiét, cach nhiét, chidu ngang khoang 100 mm va chidu day khodr

co médt I6 & chinh giita dé giit cho chén sac cho hai phén ba clia chén ndm dudi tdm cach
4.3.4 Lo nung, co kha nang duy tri d nhiét dé 550 °C + 25 °C.

435 Loc thiy tinh, loai xp P 40 (xem 1SO 4793).

436 B&p dién hodc bep ga véi bé cat.

4.3.7 Binh Kjeldahl, dung tich 250 ml.

4.3.8 Dia platin, ding dé khuay.
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@ndt

& 0ieh ign hanh
(ot Chudn bl ma 1%

gn35-
" chuan bi dung dich thir

g2t Tro héa mau thir khéng co clo
cprén m&u thir thanh miéng nho khong 16n hon 0,1 g va dat phan mau thlr vao mét chén silica
gl (em 4.3.2). dé chén I&n tam chiu nhiét, cach nhiét (4.3.3).

g du chudn bi mét dung dich trdng cing mdt lic bang cach ding mét cdc tuong ty nhung
jtdng cd phén mAu thir va tiép tuc x Iy phan miu thit va mau trdng trong cling mot phuang phap
ﬁr;gnhau.

ganhiél chén va mau bang mét ngon Ifa ga nhd cho dén khi con lai phén than khé va chuyén
#énqua 16 nung (4.3.4) dugc duy tri g nhigt d6 550 °C + 25 °C va nung cho dén khi tat ca cacbon
joxy hoa.

Uy chén ra, 1am ngudi chén va ding pipet sach thém vao mot lugng axit sulfuric dam déc (4.2 3)
Wling giot xung quanh thanh chén d& lam dm déu tro. Bun nhe cho dén khi hét khéi va nung lai
§550°C + 25 °C dé dét hét cacbon.

Up lai cach xU Iy tro bing axit sulfuric ddam déc bang cach thém axit nhu trude tir mét pipel,
finnhe cho dén khi hét khéi vai muc dich gilf tro dudl dang sulfat. D& chén ngudi va thém vao 2 g
13 g kali hydrogen sulfat (4.2.1) va dat chén trén tam chiu nhiét, cach nhiét va dun manh cho

#nkhi vat ndu chay trd nén trong suét. Lam ngudi chén va mau thir.
4522 Tro héa mau thir cé clo

Btmu thir trong binh Kjeldahl (4.3.7) thém 10 ml axit sulfuric dam d3c (4.2.3) v lam néng cho dén
biphdn mau thir phan huy. Can than thém 5 mi axit nitric (4.2.9). Néu phan (ng xay ra qua manh,
¥ ngudi tinh trong bé chita nudc lanh va dé § nhiét d6 phong it nhat & 2 gio trudc khi gia nhigt lai.
Yy sau kni phan (g dau tién x&y ra xong, lam néng nhe hdn hgp cho dén khi phan (ng ding
520 do lam noéng manh hon cho dén khi hén hgp héa den. Thém 1 ml axit nitric va dun nong
%o déin khi den trd lai. L&p lai viéc thém axit nitric va dun ndng cho dén khi dung dich trd nén mat
% hay vang nhat va trd lai mau den khi dun lau hon.

% sy phan hily kéo dai, can phai thém 1 ml axit sulfuric dam d&c dé tranh cac chat héa clng
ong binh,
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Néu chat phan hiy khéng cé chat khéng hoa tan, ngudi, thém 0.5 mihydro pergyy 42
10
2 giot axit nitric va lam nong cho dén khi béc khoi. Lap lai viéc thém hydro Peroxit o, 0
© dén
khéng co sy gidm mau trong dung dich. Lam ngudi, pha loang bang 10 mi nude va I3m g
Brg

16i khi béc khoi.

Chuyén dung dich va bat ky chat cén nao con lai vao chén platin dung tich 80 mi (Xen, 432)

bay hai dén kho va ddt chay cho dén khi cacbon chay hét.

N&u con nhiing chat khéng tan trong viée phan hly ¢ giai doan nay, lam ngudi, thém ya, v
i

axit sulfuric dam ddc va 5 ml axit flohydric (4.2.11). Lam bay hdi dén khd tran bép (43

déng thai khudy bing diia platin (4.3.8). Lap lai qui trinh nay hai 1an. ’

N&u khéng cé chat khong hoa tan, lam bay hai dén khé trén bép.
4.5.2.3 Suhdatan

Tro thu dudc tir 4.5.2.1 hodc 4.5.2.2, thém 20 ml axit sulfuric pha loang (4.2.4 ) va dun néng ¢
trén bép cach thuy cho dén khi cac chat rdn hoa tan hay bign mét tif thanh chén. Rla cic
trong chén va cho vao cdc thiy tinh nhé, ding dia thiy tinh dé tao nhitng chét rén chua héa
dun nhe dung dich cho dén khi tan hét mc. Rét dung dich qua Iudi loc bong thily tinh szch (4,
vao mét binh nén, rifa loc va cac chat khang tan vdi hai hay ba phan nudc. Thém vio dung
trong binh nén 3 ml axit orthaphosphoric (4.2.5), sau cung thém 1 ml dé khir bat ky mau vang
do bdi sat.

Thém vao dung dich 0,3 g natri periodat (4.2.2), dun séi dung dich va duy tri tai diém séi 10
Gilt nhigt 96 trén 90 °C thém 10 phut dé bao dam sy lén dung mau permanganat. Sau kh
ngudi, bat ky sy duc nao do kali periodat ngung tu cé thé lam trong lai do ly tdm hay loc qu
ludi loc béng thay tinh.

Chuyén dung dich vao mét binh dinh mic dung tich 50 ml va pha loang t&i vach dinh mic
nudc 8n dinh (4.2.6) & 20 °C. Sau khi pha, mau sic phai dn dinh trong vai gig. Bat ky inhh
phai mau nao la do viéc loai bd khang hoan toan tap chat hitu cd va clorua. N&u diu nay X
lap lai viéc xac dinh nhung dung thém axit sulfuric dé xit Iy theo 4.5.2.1.

Qui trinh nay tiép tuc thee 4.5.4.

4.5.3 Chuin bi d& thi higu chuan

4.5.3.1 Chuén bi cac dung dich pha mau chuan

Chugn bj mét loat dung dich dai chitng tigu chudn, m3i dung dich chira 25 mi nuée n dinh !
20 ml axit sulfuric pha loang (4.2.4) va 3 ml axit orthophosphoric (4.2.5). Tir cac dung die
thém phan dung dich mangan tiéu chudn (4.2.8) thay ddi tir O ml (dung dich nén) dén 10m
v mai trudng hop 0,3 g natri periodat (4.2.2). Bun cac dung dich trong 10 phut dé gamb
ding mau. Cudi ciing, lam ngudi va pha loang bing nudc én dinh téi 50 ml trong binh dinkt

14



5‘32 Phép do quang phf;
153

4ng S© m
(4.2.7) sau @6 bang nudc 8n dinh va sau cing la dung dich d&i ching tiéu chuan

au clia quang ké hay quang phé ké (4.3.1) trudc tién bang dung aicn ran

rm‘.“-,ganat
i hop- L3
e s6ng kho

day dung dich déi chimg tiéu chudn va do su hdp thu @ butc song hap thu t6i da
ang 525 nm).

giau ehinh <& doc bang cach trir di phan hap thy cda dung dich nén.
(533 V& d8 thj higu chuin

n db thi s6 doc duoc ting ndng dé tudng Ung thich hop cla mangan dé vé dd thi

panh déu tré
kiém tra mét cach déu dan theo cac diéu kién tai ¢chd va loai cla thiél bi duge

g6 th phéi dudc
sirdung-
454 Cach xac dinh

ala 6ng so mau cua guang k& hay quang phd ké (4.3.1) trudc tién bang dung dich kali
pemanganal (4.2.7) sau do vdi nudc &n dinh va sau cing la dung dich thi. Sau do do day
ging dich thir va do do hap thu & butic séng dugc diing trong vigc chudn bi dé thi hiéu chudn.

Higu chinh tri s& bang cach rir di do hap thu clia dung dich tréng dugc xUf Iy tuong 1.
Bing 45 thi higu chudn. xac dinh néng do clia mangan tuang (ng vdi tri s& hiéu chinh va tir d6 tinh
haim lyong mangan cila mau thif.

46 Bidu thj két qua

¥ét qua 1a gia tri trung binh cla k&t qué riéng biét cUa hai Ian thi nghiém.

Tinh k&t qué theo miligam clia mangan trén kilogam clia mau.

41 Bao cao thir nghiém

Bic cao thif nghiém gdm cac théng tin sau:

3 vién dan tidu chudn nay:

b} tit ¢4 cac chi tiét d& nhan dang mau th,

¢ phuong phap sir dung, tlc 1a phuang phap gidi han:

4} két qua dugc mé ta trong digu 4.6;

& bt ky cac dac diém bét thuang phai dudc ghi nhan iai trong qua trinh thi;

) bt ky thao tac nao khang nam trong tiéu chuén nay, hodc coi nhu tuy y.




