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L&i n6i dau
TCVN 10553:2014 hoan toan twong dwong v&i ISO 619:1981.

TCVN 10553:2014 do Ban ky thuat tiéu chuan qubc gia
TCVN/TC102 Qudng sat bién soan, Téng cuc Tiéu chuan
Do lwéng Chat lvong dé nghi, B& Khoa hoc va Céng nghé

coéng bd.
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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 10553:2014

Quang mangan - Xac dinh ham lwo'ng chromi — ]
Phwong phap do mau diphenylcacbazid va phwong phap chuan
dé bac persulfat

Manganese ores — Determination of chromium content —
Diphenylcarbazide photometric method silver persulphate titrimetric method

1 Pham vi ap dung
Tiéu chuén nay quy dinh hai phwong phap xac dinh ham lwgng chromi trong qudng mangan.

Phwong phap 1: Phuvong phap do mau diphenylcacbazid ap dung cho quang mangan c6 ham

lwong chromi nhd hon 0,1 % (khéi lvgng)

Phwong phap 2: Phwong phap chuén dé bac persulfat 4p dung cho quang mangan c¢é ham lwong

chromi I&n hon hon 0,1 % (khdi lvong)

Tiéu chuén nay duoc sir dung cung véi ISO 4297

2 Tai ligu vién din
Céc tai liéu vién dan sau 1a can thiét cho viéc ap dung tiéu chuan nay. Déi v&i cac tai liéu vién dan ghi
nam cong bd thi ap dung ban dwoc néu. Dbi véi cac tai liéu vién dan khdng ghi nam cong bd thi ap

dung ban mai nhat, bao gébm ca cac sira dbi (néu co).
TCVN 10548-1 (ISO 4296-1), Qudéng mangan — L4y mau — Phan 1: L4y m&u don.
TCVN 10548-2 (ISO 4296-2), Qudng mangan — Lay méu — Phéan 2: Chuén bj mau.

ISO 4297, Manganese ores and concentrates — Methods of chemical analysis — General
instructions (Qudng va tinh qudng mangan — Phuwong phap phén tich héa hoc — Huwéng dén

chung).

3 Phwong phap 1: Phwong phap do mau diphenylcarbazid
3.1 Nguyén tac

Nung chady phan mau thir v&i natri carbonat va natri peroxide va chiét tach khbi chay bang nuwéc.
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CHU THICH: Néu ham lwong vanadi vwot qua 0,1 % (khdi lwgng) thi cé thé loai trlr anh hudng
cla n6 bang cach chiét vanadi hydroxyquinolat v&i clorofom (xem chu thich trong 3.5.2.4).

Dung ion chromat oxy héa diphenylcacbazid dé tao phirc mau dé tim.

Do mau cta phtrc tai bwéc song tr 520 nm dén 530 nm.

3.2 Hoéa chat, thudc thov

3.2.1 Natri carbonat, khan.

3.2.2 Natri peroxide.

3.2.3 Ethanol.

3.2.4 Clorofom.

3.2.5 Acid sulfuric, dung dich, ¢(1/2 H,SO,) = 6 mol/L".
3.2.6 Acid sulfuric, dung dich ¢(1/2 H,SO,) = 2 mol/L?.
3.2.7 Amoni persulfat, dung dich [(NH4).S20g], 250 g/L.
Chuén bi dung dich ngay khi dung.

3.2.8 Diphenylcacbazid, dung dich 1 g/L.

Chuén bi dung dich ngay truéc khi dung nhw sau:

Hoa tan 0,1 g diphenylcacbazid trong 10 ml acid acetic 80 % (khéi lwgng) va pha loang béng

nwéc dén 100 ml.

3.2.9 8-hydroxyquinolin, dung dich 25 g/L pha trong acid acetic, ¢(CH;COOH) = 2 mol/L?.
3.2.10 Bac sulfat (Ag,S0O,), dung dich 2,5 g/L

3.2.11 Chromi, dung dich chuan twong ng 0,1 g Cr/l

Hoa tan 0,2828 g kali dichromat da dwoc két tinh lai va siy kho & nhiét dé 180 °C dén 200 °C
badng mét it nwdc trong binh dinh mirc dung tich 1000 ml, pha lodng béng nwéc dén vach mirc va

l&c déu.
1 ml dung dich nay chua 0,000 1 g chromi.

3.2.12 Methyl da cam, dung dich 1 g/L.

Ytwong dwong dung dich 6 N.

2 twong dwong dung dich 2 N.
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3.3 Thiét bi, dung cu
Céc thiét bi, dung cu théng thwéng trong phong thi nghiém va
3.3.1 Chén niken hoac corindon.
3.3.2 Lo Muffle, c6 kha nang diéu chinh nhiét dd & 700 °C dén 800 °C.
3.3.3 May do mau, c6 kinh loc xanh (bwéc séng 520 nm dén 530 nm)
3.4 MAu thwr

L4y m4u quang mangan, xem TCVN 10548-1 (ISO 4296-1). Chuan bi mau, xem TCVN 10548-2
(ISO 4296-2).

St dung mau thlr da dwoc nghién dén kich c& khéng I&n hon 100 pm (kiém tra bang sang cé c&
16 thich hop) va dé khé trong khéng khi & diéu kién phong thi nghiém.

3.5 Cach tién hanh

3.5.1 Phan mau thw

Can khoang 1 g mau thr cho vao chén niken hoac corindon (3.3.1).
3.5.2 Phép xac dinh

3.5.2.1 Thém vao phan méau thi (3.5.1) trong chén niken hodc corindon 8 g hén hop natri
carbonat (3.2.1) va natri peroxide (3.2.2), theo ty 18 1 + 1, tron déu, day ndp chén va nung chay
trong 16 Muffle (3.3.2) tai nhiét d6 700 °C dén 800 °C khoang 15 min dén 20 min.

3.5.2.2 Sau khi khbi chay ngudi, hoa tach khéi chay trong 200 ml nwéc néng (60 °C dén 70 °C),
dun s6i dung dich, dé s6i 15 min dén 20 min, thém tirng giot ethanol (3.2.3) vao dung dich va dun

sOi cho dén khi mat mau xanh.

3.5.2.3 Dé& ngudi dung dich, chuyén dung dich va két tda vao binh dinh m&rc dung tich 250 ml,
pha lodng bang nwéc dén vach mirc va ldc déu. Sau dé dé can Iang xudng va loc dung dich vao

cdc kho, bd di 10 ml dén 15 ml dich loc ban dau.

3.5.2.4 Cho 10 ml dich loc vao cbc dung tich 100 ml, trung hoa bdng dung dich acid sulfuric
(3.2.6), vé&i chi thi methyl da cam (3.2.12) cho dén khi chuyén t mau vang sang mau da cam va
l&c trong 2 min.

CHU THICH: Néu ham lwong vanadi I&n hon 0,1 % (khéi lwgng), l4y mét phan nuwéc loc, sau khi trung hda cho vao

phéu chiét dung tich 100 ml, thém 0,2 ml dén 0,3 ml dung dich 8-hydroxyquinolin (3.2.9) va 3 ml dén 5 ml clorofom

(3.2.4), lac manh trong 1 min dén 2 min va dé phan I&p trong 2 min dén 3 min.
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Théo 1&p clorofom vao mét binh riéng va bd di. Lap lai qua trinh chiét 2 dén 3 Ian v&i clorofom dé tach chiét hoan
toan vanadi hydroxyquinolat. Sau khi chiét xong, loc dung dich chiva chromi qua gidy loc da tdm wét béng nwéc. Tia
rtra phéu loc 5 dén 6 1an bang nwdc 4m (40 °C dén 50 °C) va tién hanh phép thir theo 3.5.2.5.

3.5.2.5 Thém vao dung dich 2 ml dung dich acid sulfuric (3.2.5) va 4 ml dung dich bac sulfat
(3.2.10) va dun soi.

Thém 2 ml dung dich amoni persulfat (3.2.7) vao dung dich dang s6i va dun sbi tiép 10 min. Dé
ngudi dung dich, chuyén dung dich vao binh dinh m&c dung tich 50 ml va thém 5 ml dung dich
diphenylcarbazid (3.2.8). Lac déu trong 20 s dén 30 s, pha lodng bang nwéc dén vach mirc va lac
déu, tién hanh do mau vé&i kinh loc mau xanh. Néu cé vanadi thi nén do mau trong khoang thoi

gian 10 min dén 15 min.

3.5.2.6 Xac dinh phan trdm chromi trong mau thr tir d6 hép thu cda dung dich th, cé thé dung
mot trong hai phwong phap dwéi day.

a) Phuong phap dwéng chuén

L4y nhirng thé tich thich hop clGa dung dich tiéu chudn chromi, bao gdm ca hai gia tri gi&i han
(cwc tiéu va cwc dai) dung dich chudn chromi (3.2.11) va nhirng ham Ilwgng chromi trung binh
cla quang va tién hanh phan tich qua tat ca cac budc song song véi mau phan tich, bao gém ca
phép do dd hap thu. Dwng dwdng chuan theo dd hap thu va ham lwong chromi cia thé tich dung

dich chuan chromi.
b) Phwong phap so sanh

L4y mét thé tich xac dinh dung dich chuén chromi (3.2.11) twong ng gan v&i ham lwong chromi
clia mau phan tich va sau do tién hanh phan tich song song v&i mau phan tich qua tat ca cac

buwéc, bao gdbm ca phép do do hap thu.
3.6 Biéu thj két qua

3.6.1 Tinh két qua
Ham lwgng chromi (Cr), biéu thi bdng phan trdm khéi lwong trén mau khd, tinh theo

a) dbéi voi phuong phap dwdng chuén, bang gia tri doc truc tiép tr dworng chudn nhan véi hé sb

K, hoac

b) dbi v&i phwong phap so sanh, tinh theo cong thirc

D, xm, ><100><
D, xm,

K

Trong dé

D, la dé hap thu cla dung dich phan tich;
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my la khdi lwgng phan mau thir twong ng v&i phan dung dich lay dé xac dinh, tinh bang gam;

m, la khéi lwgng chromi ¢cé trong thé tich dung dich chuén chromi dung dé xac dinh, tinh bang gam;

K 1a hé sb tinh chuyén ham lwgng chromi trén mau khé.

3.6.2 Sai sb cho phép cla két qua cac lan xac dinh song song

Ham Iwong chromi, % (khéi lvgng)

Sai s6 cho phép,

T Pén % (khoi lvong)
0,005 0,000 5
0,005 0,010 0,001 0
0,010 0,050 0,002 0
0,050 0,100 0,003 0

4 Phwong phap Il: Phwong phap chuan dé bac persulfat

4.1 Nguyén tac

Oxy hoéa ion chromi(ll) thanh ion chromi(Vl) trong méi trwdng acid bdng amoni persulfat cé bac

nitrat lam chét xuc tac.

Khtr ion chromi(VI) bdng amoni sét (ll) sulfat va chuédn d6 lwvong dw bdng dung dich chuén dé tiéu

chuan kali pemanganat.

4.2 Héa chat, thudc thir

4.2.1 Natri carbonat, khan.

4.2.2 Natri peroxide.

4.2.3 Ethanol.

4.2.4 Acid phosphoric, p 1,70 g/ml.

4.2.5 Acid sulfuric, pha loang 1 + 1.

4.2.6 Amoni persulfat, dung dich 250 g/L.
4.2.7 Natri clorua, dung dich 50 g/L.

4.2.8 Amoni sat(ll) sulfat, dung dich 12 g/L

Hoa tan 12 g amoni sé&t(ll) sulfat ngam 6 phan t& nudc [(NH4).Fe(S0,4),.6H,0] trong 1 L acid

sulfuric lodng 5 + 95.

4.2.9 Bac nitrat, dung dich 2,5 g/L.
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4.2.10 Kali pemanganat, dung dich chuan do tiéu chuan, c(1/5 KMn0O4)=0,03 M>.

4.2.10.1 Chuén bj dung dich

Hoa tan 0,95 g kali pemanganat trong 1L nwédc. Dé yén dung dich 6 ngay va sau do khéng lam
van duc két tha mangan dioxide néu cé, gan hoéc loc dung dich qua mét I&p bdng thly tinh va soi

amiang da dwoc nung vao chai mau tbi.
Bao quan dung dich trong chai & noi mat, tranh bui va khi.

Khéng dwoc xac dinh do chuan cula dung dich trwde khi loc.

4.2.10.2 Chuén hoéa dung dich theo natri oxalat (46 chuan ly thuyét)

Can khoang 0,05 g oxalat khan, da sdy & nhiét dd 110 dén 120 °C dén khéi lwvong khéng dbi, cho
vao binh dinh mc dung tich 250 ml va thém 100 ml acid sulfuric lodng 1 + 9. Bun néng dung dich
70 dén 80 °C va chuan d6 bang dung dich kali pemanganat (4.2.10.1) cho dén khi xuat hién mau

héng nhat, bén khoang 1 min.
Tién hanh chuén hoéa dung dich it nhat 3 phan mau thir natri oxalat.
D6 chuén T clia dung dich kali pemanganat tinh theo cong thirc sau:

_ mx02587
v

T

Trong dé
m la khéi lwgng phan méau thir natri oxalat, tinh bang gam;
V la thé tich dung dich kali pemanganat d4 st dung, tinh bang mililit;

0,258 7 la hé sb twong quan néng dd dung dich kali pemanganat vé&i khdi lwong chromi xac

dinh bang phwong phap natri oxalat.

D6 chuan T dwoc lay tir gia tri trung binh cda ba lan xac dinh.
4.2.11 Methyl da cam, dung dich 1 g/L.

4.3 Thiét bi, dung cu

Céc thiét bi dung cu phong thi nghiém théng thwong va
4.3.1 Chén niken hoac corindon.

4.3.2 Lo muffle, c6 kha nang diéu chinh nhiét dé tr 650 °C dén 750 °C.

® twong dwong dung dich chudn d6 tiéu chuan 0,03 N.

10
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4.4 MAu thw

L4y mau quang mangan theo TCVN 10548-1 (ISO 4296-1). Chuan bi m3u theo TCVN 10548-2
(ISO 4296-2)

St dung mau thlr da dwoc nghién dén kich c& khéng I&n hon 100 pm (kiém tra bang sang cé c&

16 thich hop) va dé khé trong khéng khi & diéu kién phong thi nghiém.
4.5 Cach tién hanh

4.5.1 Phan miu th
Can khoang 1 g mau thr cho vao chén niken ho&c corindon (4.3.1)
4.5.2 Phép xac dinh

4.5.21 Thém vao phan mau th® (4.5.1) trong chén niken hodc corindon 8 g hén hop natri
carbonat (4.2.1) va natri peroxide (4.2.2), theo ty 16 1 + 1, tron déu, day ndp chén va nung chay
trong 16 muffle (4.3.2) & nhiét do t 650 °C dén 750 °C khoang tir 15 min dén 20 min.

4.5.2.2 Sau khi khéi chay nguéi, chiét tach khdi chay trong 200 ml nwéc néng (60 °C dén 70 °C),
dun séi dung dich, thém tirng giot ethanol (3.2.3) vao dung dich va dun séi trong 15 min dén 20

min cho dén khi mat mau xanh.

DPé ngudi dung dich, chuyén dung dich va két tia vao binh dinh mirc dung tich 500 ml, pha loang
badng nwéc dén vach mirc va lac déu. Sau d6 dé yén cho dung dich phan chét Idng nbi l1én phia

trén tré nén trong.

4.5.2.3 Loc dung dich qua gidy loc khé vao cbc kho, bd phan dich loc ban dau. Lay 250 ml nuéc
loc (twong ng v&i 0,5 g dén 1,0 g quing) cho vao binh nén dung tich 500 ml, thém 2 hodc 3 giot
dung dich methyl da cam (4.2.11) va trung hoa bang dung dich acid sulfuric (4.2.5) cho dén khi
chuyén mau. Thém dw 10 ml dung dich acid sulfuric va 10 ml acid phosphoric (4.2.4)

4.5.2.4 Dun sdi dung dich, thém 10 ml dung dich bac nitrat (4.2.9) va 30 ml dung dich amoni
persulfat (4.2.6) m&i pha va dun séi 8 min dén 10 min. Thém vao dung dich dang s6i 5 ml dung

dich natri clorua (4.2.7) va dé séi cho dén khi dung dich trong.

4.5.2.5 D& ngudi dung dich dén nhiét dd khodng tr 15 °C dén 20 °C va s dung buret thém
15 ml dung dich amoni sé&t(ll) sulfat (4.2.8), lac déu va chuan lveng dw amoni sat(ll) sulfat bang
dung dich chudn do tiéu chuan kali pemanganat (4.2.10) cho dén khi xuét hién mau héng nhat

bén trong 1 min.

4.5.2.6 Dong thoi xac dinh mbi twong quan gitra dung dich amoni sat(ll) sulfat va dung dich
chudn do tiéu chudn kali pemanganat bang cach s dung cung mét thé tich mililit dung dich
amoni sat(ll) sulfat nhw da thém vao dung dich quing dé khir chromi. Tién hanh it nhat ba lan

xac dinh va |4y gia tri trung binh.

11
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4.6 Biéu thi két qua

4.6.1

Tinh két qua

Ham lwgng chromi (Cr), biéu thi bdng phan trdm khéi lwong trén mau khd, tinh theo céng thirc:

T(V, —V,)x100
mO

K

Trong dé

T

la d& chuan dung dich chudn dé tiéu chuan kali pemanganat da tiéu tén trong qua trinh
chudn do (xem 4.2.10.2);

V; la thé tich dung dich chudn do6 tiéu chuan kali pemanganat tiéu tdn cho phép chuan do
dung dich amoni sat(ll) sulfat (xem 4.5.2.6), tinh bang mililit;
V. la thé tich dung dich chuin do6 tiéu chuan kali pemanganat tiéu tén cho phép chuan do
nguoc (xem 4.5.2.5), tinh bang mililit;
m, la khdi lwong phadn mau thi twong ng véi phan dung dich dung cho phép thi, tinh bang gam;
K la hé sb chuyén déi ham lwgng chromi trén mau khd.
4.6.2 Sai sb cho phép cua két qua cac lan xac dinh song song
Ham lwong chromi, % (khéi lwong) Sai s6 cho phép,
T Pén % (khoi lvong)
0,10 0,20 0,015
0,20 0,50 0,020
0,50 - 0,025
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