TIEU CHUAN VIRT NAM Nhom B

FEROSILIC TCYN

Phuong phdp xdic dinh mangan 4154 — 85
dheppocHanunit Ferrosilicon.

Meroaw  onpeleaenun Melhods for the deter- Cé hitn lye

Mapranua mination of manganesl. tir 01-07-1987

Ti¢u chulin nay quy dinh phrong phap chuiin a6 asenitnitrit
va phrong phap so mav peiodat xdc dinh mangan trong ferosilic
(khi ham lwong mangan tir 0,1 dén 1,0 %)

Phirong phap chulin @6 duge ap dung khi phan tich trong tai.

1. YEU CAU CHUNG

Khi xa¢ dinh mangun (rong ferosilic phai theo cic yéu chu
chung trong TCVN 4149 — 85

2. PHUUNG PHAP CHURN D) ASENIT — NITRIT

'2.1. Ban chit phuong phap

Phuwong phip dua vio sy oxy hoa ion \In (IT) 1én Mn (VII)
bang amoni pesunfat c¢6 bac nilrat lam chdt xtc (ac v& chuiin do
axit pemanganic (ao thanh bing dung dich naltri asenit-nitrit.

2.2. li6a chit va dung dich

Axit nitric d 1,40, dung dich 1 + 1

Axit flohidric, dung dich 409;.

Axil sunfuric d 1,84, dung dich 1 + I va 1 + 1.

Axit photphoric d 1,7.

Natri hidroxit, dung dich 15%.

Amoni pesunfat, dung dich 25%;.

Bac nitrat, dung dich 0,25%.

Naltri clorua, dung dich 0,25%.

Nalri nitrit, dung dich 1%.

Nalri cacbonat,

Hidropeoxit, dung dich 1 + 10
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TCVN 4154 — 85 Trang 2/7

Kali pemangant.

Dung dich tidu chudn mangan: dun néng dé hoa tan 0,5%
mangan kim loai trong 25 cm? axit nitric. P& nguoi, cin thiAn rét
vao 30 em®>dung dich axil sunfuric 141 va d& bdc hoi dén thoat
khoi tring. Dé ngudi. Can than thém 100 cm3 nude, dé ngudi roi
chuyén dung dich sang hinh dinh mttc dung tieh { cm?®, thém nuée
dén vach, lic déu. C6 thé pha dung dich tiéu chuin tir kali pe-
manganat d& két tinh lai: hoa tan 1,138 g¢ mudi trong 450 —500cm3
nucée vao cde dung tich 600 — 800 cm® Thém 10e¢m? dung dich
axit sunfuric | + 1 va tung giot hidro peoxit cho d€én khi dung
dich m4t mau, chuyén dung dich sang binh dinh mic dung tich
1dm3, thém nudc dén vach, ldc déu.

Nong d¢ khéi ctia dung dich ti¢u chudn xic dinh theo man-
gan bing 0,0005/ ¢cm3,

Dung dich-natri asenit-nitric: hoa tan 1[,5g asen oxit trong
25 cm3 dung dich natri hidroxit nong, pha lodng dén 120 cm3 bing
nudc, dé ngudi, trung hoa bdng dung dich axit sunfuric 1 + 1 roi
cho du 1 — 2cm3. Trung hoa lugng du axit sunfuric badng natri
cacbonat theo gidy chi thi van ning dén pH 7. Cho vao 0,85g natri
nitrit ro6i khufly cho tan mnéi. Chuyén dung dich sang binh dinh
muc dung tich 1dm3, thém nude dén vaeh, 1ic d&u.

Nong 46 khdi dung dich natri asenit-nitrit xac dinh theo man-
gan, tinh biang g/cn3, xac dinh bidng mau chuin c6 thanh phin
gan voi miu phén tich va dwoc tién hanh qua tit ¢ cac giai doan
phan tich hay bing dung dich tiéu chuin mangan.

Cédn cir vao ham lugyng mangan trong ferosilic, 14y 1 — 5cm?
dung dich tiéu chuiin mangan (luvong &ng 0,0005—~0,0025g mangan)
vao binh non dung tich 250 cm3. Lan lugt thém 30cm3 dung dich
axit sunfuric 1 4+ 4, 5cm? axit photphoric va 100 cm3 nuoe.

Dun dung dich dén soi, thém 10cm3 dung dich bac nitrat,
20cm? dung dich amoni pesunfat roi dun soi 30 — 40 giay, 1y ra
va dé & chid 4m cho dén khi ngung thoat bot oxy.

Lam ngudi dung dich duédi.voi nude, thém 5em3 dung dich
nalri clorua rdi chuin d9 ngay bang dung dich natri asenit-nitrit.
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'rang  3/7 TCVN 4131 — 85

Nong a0 khoi dung dichnatii asenit-nitri! «te dinh theo man.
gan, tinh bdng g'em3, ~ic dmh hiang mmdu chuin, thceo cong thie:

. _ _C.m
AT
trong do:
¢ — ham lrong mangan lrong miu chuan, g
V — th® tich dung dich nalri asenit-nitrit ti¢u hao khi chun

a0, cmd;
m — luong cAn mau chudn, g.

Nong do khai dung dich natri asenit- nitrit (Cy) xéc dinh theo
mangan linh Ling g/em?® xdc dinh theo dung dich tiéu chuan theo
cong thire: ‘

Cy.V

By =il

\'r 1

trong do:

C, — nong d¢ khdi dung dich mangan sunfal xéc dinh theo

mangan, g/cm3;
V — the tich dung dich mangan ldy ra chuiin dd, cm?:
V, — h& tich dung dich natri asenit-nitrit tidu hao Khi chuin
do, cms.

2.3. Tién hanph phan tich

Can 0,5 g (khi hAm lugng mangan i 0,10 dén 0..10/) hay 0,2
Ferosilic (khi ham lwgng mangan trén 0,50%). Cho luong can vﬁo
bat bach kim, thdm wét bing nwée, cin than rét 15em? axit flo-
hidric, sau do cho tirng giot axit nilric dén ngung tan mau roi
cho dur lems3. Dat bat 1én bép dién, cé lai con 10em?. Thém 15em?
dung dich axil sunfuric 141, & béc Woi dén thoat khoi tring. De
nguoi, rét vao 50 ¢cm3 nude, dun nong dé hoa tan mudi, chuyén
dich sang hmh nén dung tlch 50 cin3, pha loing bing nudc nong
dén 130 em?, rot vao 3em? axit photphoric, 10 em? dung dich bac
nitial 1‘6idun SO,

CAn than rot vao dung dich con dang néng 20 cm® dung dich
amoni pesunfat, dun sdi trong 30 - 10 gidy, ldy ra dé & chd Am
1) — 15, Lam ngudi duéi voi nwéc chiay, thém 5em? natii clorua,
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TCVN 4154 — 85 Trang

1c déu roéi chuin d9 ngay bdng dung dich natri asenit-nitrit dén
hoén toan m&t miu hong.

2.4. Tinh két qua

2.4.1. Ham lugng mangan (Mn) linh bang phén (rdn:, theo
cong thiec:
Cy. V. 100

m

Mn =

trong d6:
C; — Nong d¢ khéi dung dich natri asenit-nitrit xac dinh
theo mangan, g/cm?;

V' — The tich dung dlch natri asenit-nitrit tidu hac khi chultn
do, cm3;

m — Lugng cAn méu phan tich, g.

Ham lwgong mangan i Sai 1¢ch tuygt doi gi¢i han
: | :
T 0,1 dén 0,25 ‘ 0,025
Trén 0,25 dén 0,35 0,030
Tren 0,35 dén 0,50 } 0,035 }
Trén 0,50 dé&n 1,00 | 0,050

|
2.4.2, Bang sai léch gi6i han

3. PHUONG PHAP SO MAU PEIODAT

Phuong phap dwa .vao viée do cuong 46 miau dung dich
pemanganic tao thanh khi oxy h6éa mangan (II) I¢n mangan (VII)
bing kali iodat (peiodat) trong moi truong.axit sunfuric
photphoric.

3.2, Thiét bi, héa chit vA dung dich

Phd quang k& hay may so mau quang dié¢n.

Axit nitric d 1,40.

Axit flohidric, dung dich 10%.

Axil photphoric d 1.7.
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Kali iodat, dung dich 2% : cho 20g kali iodat viao 1 dm3 dung
dich axit sunfuric 14200 nédng. ddy béing mit kinh dong ho, dun
s0i ¢%n tan hoan fodn. Loc néng dung dieh. Trude khi sir dung
phai dun lgi dung dich d¢ phan peiodat k&t tinh tan ra rdi dung
ngay dung dich noéng.

Hidro peoxit, dung dich 1+ 100.

Kali pemanganat.

Mangan kim loai.

Dung dich-tiéu chuin mangan: hoa tan 0,2877g kali peman-
ganat dd két tinh lai trong 450—500em?® nude, cho vAo cbe dung
tich 600 —800cm?®. Thém 10 em® dung dich axit sunfuric 1+1, ding
bure! nho ting giot hidro peoxit cho dén khi dung dich vira m4t
.mdu hoan toan, chuyén dung dich sang binh dinh mirc dung tich
Idm™. thim nwée dén vach, lic d8u. C6é the pha tir mangan kim
loai nhu ~ar: Can 0,1000g mangan kim loai, cho vao cdc dung tich
200 em?, rot 25em® nude va 10cm® dung dich axit sunfuric 141.
Day ede bing midt kinh dong ho, dun dén tan roi tiép tuc dun
th¢m 2~ phat nia. D& ngudi, chuyén dung dich sang binh dinh
mire dung tich tdm?, thém nude dén vach, ldc ddu.

Nong 6 khoi eia dung dich tiéu chulin x4c dinh theo mangan
bang 0,0001g/em?.

Nurde khong oo tap chitt hiru co: 14y 1dm3 nudc c4t vao binh
cau dung tich 1.5-2 dm® thém tirng giot axit sunfuric dén pHs.
theo gidy chi thi van nang; dun dé&n "s6i. L4y binh ra khdi bép,
thém vai tinh the iodat dun s6i 7—8 phut, d& ngudi. Nude da loai
cac lap chidt hitu co ding cd giai doan tién hanh -phan tich va
pha ché dung dich.

2.3. Ti&n Ranh phan ‘ich

Cho 0.1y ferosilic vac bat bach kim, thdm w6t bing nuéde,
can 1han ~6t 5 em® axit (Iohidrie, sau d6 cho tirng giot axit nitrie
dén ngung tan roi cho thém 5em? nita.

mat Hat lén bép didn, dun néng hoa tan hoan toan lrgng

cdn. oot vdo 15 em® dung dich axit sunfuric 141 rdi bde hoi d&n
thoa! kh¢i tl‘ﬁng, :

Y
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P2 ngudi, 16t vao biat 30 em® nude 4m, dun dé hoa tan mubi
Chuyeén dung dich véo Linh nén dung lich 230cms, thm Jem?
¥ £ al &

nude, Semd axit phoiphoric, dun tan mudi, zau d¢ cio wieml
dung dich kali iodat. Plia dung dich @én 01 va

¥ o

gitr ..guyén o
nhi¢t d6 gin soéi trong vong 25 — 30 phut. D@ ngudi ¢ nhigt 4O
phong. chuyén vao binh dinh mitec dung tich 250 cmn?, thém uwde
dén vach, ldc déu, Sau [ gio do mit dd quang cha dung lick bing
phd quang k& & bude séng 525 am hay biing may so miav uang
dién dung kinh loc xanh la cay. Dung dich so saah & cuny aich
thi nghiém kidm tra do sach thude thir, ti¢n hanh qua (i o6 che
gial doan phén tich.

Ham luong mangan xac d.nh [theo dd (hi chuin hwy bing
phuong phap so sanh véi mau chulin ¢6 thanh phan gda voi miu
phan tich va duge tién hanh qua lat ch cdc giai doan Hhan tich.

3.3.2. Dung d0 thi chuin

1.4y vao 5 (rong 6 binh nén dung tich 250 ecm?3: 1, 3, 5,7, 0em?®
dung dich tiéu chuiin twong wng 0,0001; 0,0003; 0,0015: 41,0007
va 0,0010g mangan. Binh thit 6 khong chita dung dich .iéu chuin
Lan lwot rot vao cac binh 100 cm3 nude, 15 em® dung dich axi
-sunfuric 141 va Sem3 axil photphoric, dun dung dich dén séi
cho 40 cm8 dung dich kali iodat, dun s6i va gilt nguye¢n & nhiét
dd gan soi 25—30 phut. Tiép tue phan tich nhu (rong tiéu 3.3.1.

Dung dich so sanh IA dung dich & binh thi 6.

3.4. Tinh két qua

3.4.1. Ham lu'ong mangan (Mny) tinh bdng phan trim, theo
cdng thire:
m . 100

my

3'1111 =

trong d6:

m — Khéi lvong mangan tim duge theo d6 thi chuin, g;

m,; — Lugng can mau, g.

3.4.2. Him lugng mangan (Mng) tinh bang phin tram, xic
dinh theo phuong phap so sanh, theo cong thtc:
C (L) — - Dz)

B — D

“
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trong dé: _

(C — ham luong mangan trong miu chuin, % :

D — mat dd quang miu phéan tich;

D, — mat 40 quang mau chuin;

D, — mat A0 quang dung dich thf nghi¢m kiém tra mangan
trong thuée thir.

3.4.3. Bang sai 1¢ch gidgi han

Nem bang, diéu 2.4.2,



