TIEUCHUAN QUOC GIA

-
O
<
Z

TCVN 11144:2015
ISO 5889:1983

Xuét ban 1an 1

QUANG VA TINH QUANG MANGAN - XAC PINH
HAM LUQONG NHOM, PONG, CHi VA KEM -
PHUONG PHAP PO PHO HAP THU NGUYEN TU
NGON LUA

Manganese ores and concentrates - Determination of aluminium, copper, lead and zinc contents
= Flame atomic absorption spectrometric method

HA NOI - 2015



TCVN 11144:2015

L&i néi dau
TCVN 11144:2015 hoan toan twong dwong voi ISO 5889:1983.

TCVN 11144:2015 do Ban ky thuat tiéu chudn quéc gia
TCVN/TC102 Quéng st bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do
lwérng Chét lwgng d& nghi, Bé Khoa hoc va Céng nghé coéng bé.
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Qudng va tinh quiang mangan - Xac dinh ham lwgng nhém, déng,
chi va kém - Phwong phap do phé hap thu nguyén tir ngon lira

Manganese ores and concentrates - Determination of aluminium, copper, lead and zinc
contents - Flame atomic absorption spectrometric method

1 Pham vi 4p dung
Tigu chudn nay quy dinh phuong phap do phd hdp thu nguyén ti ngon Ira d& xac dinh ham lwgng
nhém, ddng, chi va k&m ¢6 trong quang va tinh quing mangan.
Phwong phéap nay &p dung cho ddi ham lrgng cla:
nhém tir 0,1 % (khéi lrgng) dén 4,0 % (khéi lwgng);
adng tlr 0,005 % (khéi lwgng) dén 1,0 % (khéi lvgng);
chl  tlr 0,005 % (khéi lwgng) d8n 1,0 % (khéi lrong);

KSm  t& 0,005 % (khéi lrong) dén 0,25 % (khéi luong).

Tiéu chuln ndy dwgc st dyng cing véi TCVN 11142 (SO 4297).

2 Tailigu vién din
Céc tai liéu vién din sau 13 cn thiét cho viéc ap dyng tiéu chuin nay. Déi v&i cac tai liéu vign dan ghi

nam cbng bé thl 4p dyng ban dwoc néu. D& vdi cac tai liéu vién din khéng ghi nm céng bé thi 4p
dung ban mé&i nhét, bao gdm ¢4 cac stra ddi (néu cd).

TCVN 10548-1 (ISO 4296-1), Qudng mangan — LAy mau — Phén 1: LAy m&u don.
TCVN 10548-2 (1SO 4296-2), Quéng mangan — LAy méu — Phén 2: Chuén bj miu.

TCVN 11142 (ISO 4297), Quéng va linh qudng mangan — Phwong phap phén tich hda hoc -
Huwéng dén chung.

3 Nguyén tic

Phan hiy phan miu thir bing cach xi¥ Iy v&i axit clohydric va axit nitric.
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Sau khi 1am bay hoi dung dich loc cac cin khéng tan, gilr lai dich loc lam dung dich chinh. Nung
gidy loc cé chira cin. X Iy bang axit flohydric va axit sulfuric. Cho nung chay bang h&n hop nung
chay. Hoa tan khéi chdy trong axit clohydric va gép dung dich thu dwec véi dung dich chinh.

Phun dung dich vao ngon l¥a clia may do phd hdp thu nguyén t&, st dung dén dbt khéng
khi/axetylen @&i vé&i ddng, chl va k&m va dén @t dinito oxit/axetylen dbi véi nhém.

So sanh cac d6 hap thy thu dugc véi cac dd hap thy thu duge tir cic dung dich dwdng chuén.

4 Thubc thir

4.1 Hén hop nung chiy: ba phin kali carbonat va mét phdn axit boric.
4.2 Axit nitric, p 1,40 g/ml.

4,3 Axit sulfuric, p 1,84 g/ml.

4.4 Axit clohydric, p 1,19 g/ml.

4.5 Axit flohydric, dung dich 40 % (khéi lwgng), p 1,14 g/mi.

4.6 Axit clohydric, pha lodng 1 + 1.

4.7 Axit clohydric, pha lodng 1 + 50,

4.8 Nhém, dung dich chuln twong tng 1 g Al/l.

Hoéa tan 0,5000 g nhém cé dd tinh khiét cao (44 tinh khidt 99,99 %) bdng céch cho 25 mi axit
“clohydric (4.4) c6 gia nhiét. Khi 3 hoa tan, 88 dung dich ngudi, sau d6 chuyén vao binh dinh mie
dung tich 500 ml, pha lo&ng,bing nwéc dén vach mirc va lac déu,

1 ml dung dich chudn ndy chira 1 mg Al.
4.9 Chi, dung dich chuén twong *ng 1 g Pbil.

Hoa tan 1,0000 g chi ¢é @9 tinh khiét cao (tinh khiét 99,999 %) bang cach cho 10 ml axit nitric (4.2)
@4 pha lodng 1 + 4 ¢6 gia nhiét. Khi @& hoa tan, & dung dich ngudi, sau a6 chuyén vao binh dinh
mirc dung tich 1000 ml, pha lodng biing nwéc dén vach mirc va lic déu.

1 ml dung dich chudn nay chira 1 mg Pb.
4.10 Chi, dung dich chudn twong (rng 0,05 g Pbil.

Chuy&n 25 ml dung dich chi tiéu chuén (4.8) vao binh dinh mdc dung tich 500 ml, pha lodng bing
nwéc dén vach mire va 14c déu.

1 ml dung dich chuln nay chira 0,05 mg Pb.
4.11 Ddng, dung dich chuln twong &ng 0,1 g Cu/l.
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Héa tan 0,100 0 g d8ng cé & tinh khiét cao (tinh khiét 99,99 %) béing cach cho thém 5 ml axit
nitric (4.2) ¢6 gia nhiét. Khi @4 héa tan, 4 dung dich ngudi, sau 86 chuydn vao binh dinh mérc dung.
tich 1 000 ml, pha lo&ing bing nuwdc dén vach mire va lac ddu.

1 m! dung dich chun nay chira 0,1 mg Cu.
4.12 Kém, dung dich chudn tuvong (g 0,1 g Zn/l.

Hda tan 0,100 0 g kém té 46 tinh khiét cao (tinh khiét 99,99 %) bing c4ch cho thém vao10 ml axit
clohydric (4.6) ¢6 gia nhiét. Khi da hoa tan, 4 dung dich ngudi, sau d6 chuyén vao binh dinh mirc
dung tich 1 000 ml, pha loing biing nuwée dén vach mirc va lc ddu.

1 mi dung dich chuén nay chira 0,1 mg Zn.
4.13 Dung djch ndn

C&n 12,50 g mangan cé @b tinh khiét cao va 1,25 g st ¢4 a4 tinh khiét cao cho vao trong cbe dung tich
1 500 ml va hoa tan trong 625 ml axit clohydric (4.6) va 25 ml axit nitric (4.2) ¢6 gia nhigt. Cho thém
18,75 g kali carbonat va 6,25 g axit boric va gia nhiét a& hoa tan. Bé dung dich ngudi, chuyén vao binh
dinh mirc dung tich 1 000 ml, pha lo&ng bing nwdc dén vach mire va léc géu.

CHU THICH: Dung dich n&n phai hoan toan khéng chira céc nguyén té dang dugce xac dinh.

414 Céc dung djch dwdng chudn ddng, chi, kém va nhdm

Tir céc dung dich chuéin clia ddng (4.11), chi (4.9, 4.10), kém (4.12) va nhém (4, 8). chuén bi cac dung
dich dub'ng chuén nhw sau:

Cho 40 ml dung dich \nén (4.13) véo tirng binh trong sd cac binh dinh mae dung tich 100 ml. Cho thém
thé tich clia cac dung dich chudn cha ddng (4.11), chl (4.9, 4.10), k&m (4.12) v& nhdm (4.8) nhw qui
dinh trong Bang 1, pha lofing biing nuwdc dén vach mirc va lic ddu (xem chd thich clia Bang 1).

Béng 1 — Céc dung djch chudn cho thém vao d& chudn bj cac dung dich dwéng chudn

Al Cu Pb Zn

Dung Ham Dung Ham Dung Ham Dung Ham Dung Ham
dich lrgng dich lwgng djch lwgmg dich lwgng djch lwgng
chudn | trong | chudn | trong | chudn | trong | chudn | trong | chudn | trong
1mgim! | dung 01 dung | 1mg/ml | dung 0,05 dung | 0,1 mgiml dung
(4.8) dich mg/ml dich (4.9) dijch mg/ml dich (4.12) dich
dwing | (4.11) | dwdng dwong | (4.10) | dwdng dwdng -
chuén chudn chudn chudn chuédn
ml pgimi mi pa/mi ml pa/mi ml pg/ml ml poa/ml
0 1] 0 ] 0 0 0 0 0 0
1.0 10 1,0 1,0 1,0 10 1.0 0,5 1,0 1,0
25 25 25 25 25 25 2 1 1.5 1,5
50 50 5,0 50 50 50 6 3 2,0 2,0
10,0 100 7.5 75 7.5 75 14 7 25 25
15,0 150 10,0 10,0 10,0 100 20 10 3,0 3,0




TCVN 11144:2015

CHU THICH: Da&i xac dinh ciia cac nguyén tb cé thd khac nhau abi véi tirng thiét bi. Chi ¥ cac tiéu chi ti
thidu qui dinh tai 5.2. BAi v&i cac thiét bi c6 dd nhay cao, ¢6 thé sir dung cac phan mau nhé hon hodc cac
dung dich chudn dwgc pha lodng hon.

5 Thiét bj, dung cu

Céc thibt bj, dung cu théng thiweéng trong phéng thir nghiém va

5.1 Chén platin

5.2 May do phd hip thy nguyén tir, droc trang bi dén dét khdng khi/axetylen va dén dét dinito

oxit/axetylen.

May do phé hap thy nguyén tir drec s& dung trong phwong phép nay 1a dat yéu cAu néu phu hop
cac tiéu chi sau:

a) D6 nhay téi thidu — 4o hap thu cha dung dich dwréng chuin ¢b ndng @ cao nhat (xem 4.14)
it nhat bang 0,3;

b) D6 tuyén tinh— A0 déc cia dwdng chudn bao trim 20 % dai ndng @) phia trén (bidu thi
bing si thay ddi 48 h&p thy) khéng nhd hon 0,7 clia cic gid tri 44 dée & 20 % dai ndng dd
phia dwéi khi xac djnh theo cling phwong phap;

c) D6 bn dinh téi thidu — 46 18ch chudn cla dd h&p thy cla dung dich dwdng chudn cé ndng
@6 cao nhat va d§ léch chudn cGa @ hép thy clia dung dich bd chinh duwng chudn, duec
tinh tr s6 lwgng dG 1én cac phép do 13p lai, phai nhd hon twong trng 1,5 % va 0,5 % gia trj
trung binh clia d§ hdp thy clia dung dich dudng chudn ¢é ndng db cao nhat.

M4y do phd hip thu nguyén t&r phdi dugc nbi véi may ghi biéu 8 va/hodic may doc hién sb va co
kha nng do a8 hip thy tai cac burdc sbng sau:

Nhém 309,3 nm
Bbng 324,8 nm
Chi  283,3nm
Kém 213,8 nm

6 Liy miu

L&y mAiu quang mangan theo TCVN 10548-1 (ISO 4296-1) va chudn bji m3u theo TCVN 10548-2
(1SO 4296-2),
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7 Céch tién hanh

7.4 Chay vé an toan

Tuén thi cac hwéng din clia nha sdn xubt vé qué trinh dét va t&t ngon Ira dinito oxit/axetylen dé
tranh céc nguy co chay nd. Can deo kinh mau an toan khi ngon Ira dang chay.

7.2 Phin miu thir
Can khodng 2 g miu thr.

7.3 Xac dinh
7.3.4 Phan hdy phin miu thir

Cho phan mau thlr (7.2) vao trong cbc dung tich 200 ml, 12m dm bing nwéc, hda tan trong 40 ml
axit clohydric (4.6) cd gia nhiét, duy trl thé tich khéng d8i bdng cach cho thém nuwée. Sau khi phan
hay phin m3u thir, cho thém 2 ml axit nitric (4.2), Bun s6i dung dich cho dén khi khdng cdn céc oxit
nito bay ra, sau d6 lam bay hoi dung dich dén khd. Cho thém 10 ml axit clohydric (4.6) vao cin khé
va lai 1am bay hoi dén khé. Hoa tan lai cac muéi bing cach gia nhiét v&i 10 mi axit clohydric (4.4)
va cho thém 20 ml nwéc néng. Loc phin c2n trén gidy loc trung binh ¢6 chira it bdt gidy loc [trede
d6 @& riva bang axit clohydric néng (4.7) va nwéc]. Cén thén I4y t&t ca céac hat bam dinh bing que
thliy tinh ¢6 d8u bit cao su, va riva cdc thi blng nudc. Rira gidy loc va ¢3n bang axit clohydric
néng (4.7), sau d6 bdng nuéc néng cho dén khi mau vang cla gidy loc bidn mét. Git lai dich loc
(dung dich chinh).

7.3.2 Xrly cdn

Cho gidy loc va c3n vao chén platin (5.1). D&t gidy loc va cén tai nhiét d& duwéi 600 °C. D& ngudi
chén, 1am &m cidn bing hai hodic ba gigt nwrdc va cho vao 1 ml axit sulfuric (4.3) va cho thém tor
5 ml dén 7 ml axit flohydric (4.5). Lam bay hoi tir tir @& loai bd silic oxit va sau @6 bdc khéi dé loai
bé lweng axit sulfuric dw. Nung tai khodng 600 °C. Bé ngudi, cho thém 2,0 g hén hgp nung chay

(4.1) vdo cdn va nung chdy trong 16 mup ho#c trén dén dét Mecker, sau @6 nung tal 1 000 °C
trong 5 min.

Dé ngudi, chuyén chén cé khéi chdy vae cbe dung tich 200 ml ban d3u, cho thém 10 ml axit clohydric
{4.6) va hda tan khdi chay c6 gia nhiét. LAy chén ra va rira (thé tich dung dich khdng 1én hon 50 mi).

Gép dung dich thu dwece véi dung dich chinh (7.3.1), tién hanh loc, loc qua gidy loc trung binh cé
chira it bt gidy loc [trwéc d6 d3 rira bing axit clohydric néng (4.7) va nwéc] ndu cAn.

7.3.3 Chuén bj dung djch thir

Chuyén dung dich (7.3.2) vao binh dinh m(c¢ dung tich 200 ml, pha lo3ng bing nwéc dén vach mivc va
lac déu.
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Sl dyng dung.dich nay dbi v&i cac ham luvgng nhém dwéi 1,50 % (khéi lwgng), cac ham luong déng
Gén 0.1 % (khéi lugng), chl trong tAt c& cAc dai ham lwong va cic ham lugng kém dusi 0,025 %
(khéi lrong).

Dé&i véi cac ham lwgng nhdm trén 1,50 % (khéi leong), cac ham lweng kém trén 0,025 % (khéi lvgng),
va ham lwgng ddng trén 0,1 % (khéi lvgng), chuyé&n mdt phan cla dung dich nay (xem Béng 2) vao
- binh dinh mirc dung tich 100 ml, cho thém lwong twong (rng cla dung dich nén (4.13), pha loang bang
nude d&n vach mire va tc adu,

Dé chuin bj dung dich tréng, hoa tan 1 g mangan c6 46 tinh khiét cao va 0,1 9 sét c6 d6 tinh khiét cao
trong 40 ml axit clohydric (4.6) trong céc dung tich 200 mi. Thyc hién phép thi tring qua tat ca cac
bwéc phéan tich.

Bang 2 - Hwéng din pha lodng dung djch thi

Nguyén té Ham lwgng dy Phin miu Dung djch nén Ham lgng
kién ctia nguyén (4.13) phéi cho | nguyén té trong
té c6 trong miu vio dung dich do

% (khéi lwgng) ml mi pg/mi
Al 0,1 dén15 - iy 10 dén 150
15 dén3,0 50 20 75 dén 150
3,0 dn4,0 25 30 75 dén 100
Zn 0,005 d@én 0,025 - s 0,5 dén25
0,025 @én 0,05 50 20 1,25 dén2.5
0,05 dén 0,1 20 32 1,0 @én2,0
0,1 @én 0,25 10 36 1,0 dén25
Cu 0,005 dén 0,1 = R 0,5 dén10
0,1 dén1,0 10 36 1,0 @én10

7.3.4 Didu chinh may do phd hip thy nguyén t

Téi wu héa tin hiéu clia thiét bj nhwe mé tA tai 5.2. D3t budc séng ddi véi nhom (308,3 nm), déng
(324,8 nm), chi (283,3 nm) ho#c kém (213,8 nm) @& thu dugc dd hp thy téi thidu. St dung hdn hop
khong khiaxetylen (v&i @én @bt thich hop) d& xac dinh ddng, chi va kém. Didu chinh nhién li¢u va
dén dét sau 10 min gia nhiét @& thu dugc &6 hap thy Ién nhét khi phun dung dich duéng chuln cé
ndng d6 cao nhat (xem 4.14).

Phun nwéc va dung dich dudng chudn @& chic chén 12 sb doc khong b tréi va sau d6 diéu chinh
s6 doc ban diu cho nwéc vé 46 hip thy zero.
7.3.6 Cac phép 6o phd

Phun nwéc cho dén khi lai thu dege sé doc ban dAu. Phun dung dich dwéng chuén va dung dich thir
cudi cling theo thir ty dd hép thy ting dan, bét dAu tién hanh véi dung dich thi trang, dung dich
dudng chuln zero va dung dich thir cuéi cung dang dwgc phun tai céc diém thich hep trong céc day.

10



TCVN 11144:2015

Khi 43 thu dwoc tin hidu 8n dinh d6i véi tirng dung dich, ghi lai cac sé doc. Phun nwéc gitka céc lan
phun tirng dung dich dwéng chudin va dung dich thix. Lp lai cac phép do it nhat hai 14n nCa.

Néu cn thiét thi chuyén ddi cac gia trj trung binh cla céc sé doc dbi véi tivng dung dich dwéng
chuén v& @3 hip thy. Thu dugc dd hap thy thyc cla tirng dung dich dudng chudn biing cach trir &
d6 hép thy trung binh clia dung dich dwdng chudn zero. Theo cach twrong t, thu dugc d§ hép thy
thye clia dung dich thi bing cach trir di @ hip thy clia dung dich thir tréng.

Dyng duéng chudn bing cach v cac gid tri dd hip thy thyc clia cac dung dich duding chudn theo cac
ndng dd cta Al, Cu, Pb, Zn, tinh bing micregram trén mililit. Chuyén ddi cac sé doc a6 hép thu thiye
clia dung dich thi v& microgam clia Al, Cu, Pb, Zn trén mililit bdng phwong phap dudng chudn.

8 Biéu thi két qua

8.1 Tinh két qua

Ham leong nhdm (Al), ddng (Cu), chi (Pb) ho3c k&m (Zn), biéu thj bing phan trim khéi lwgng,
tinh theo céng thrc sau:

CxV
m, x10*

xK

trong dé

c l4 ndng 4 ctia nhém, ddng, chi hodc kém trong dung dich thlr nhan dwgc tlr dwdng chudn, tinh
béng microgram trén mililit;

1% I thé tich cudi cling clia dung dich th, tinh biing milit;
my 12 khéilwgng cla phin miu thir twong tng lwong miu clia dung dijch thir, tinh bang gam;
K 14 hg sé chuyén ddi @& bidu thj ham Igng nhdm, ddng, chi ho3c kdm & trang thai khd.

8.2 Sai sé cho phép clia két qua gitra cac phép xac dinh hai l4n

Bang 3 - Sai 88 cho phép @81 véi ham lwgng ddng hojc chi

Ham lweng déng hodc chi Sai 80 cho phép
Ba phép xic djnh hai l1an Hai phép xac dinh hai lan
% (khdi lugng) % (khdi lwgng) % (khdi lwgng)
Tt 0,005 dén 0,01 0,004 0,003
Tir 0,01 3&n 0,02 0,006 0,005
Tir 0,02 dén 0,05 0,008 0,007
Tir» 0,05 dén 0,10 0,015 0,010
Tir 0,10 @én 0,20 0,025 0,020
Tir 0,20 @én 0,50 0,040 0,030
Tir 0,50 dén 1,0 0,050 0,040

11
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Béang 4 — Sai 56 cho phép déi v&rl ham lweng kém

Ham lweng kém

Sai s6 cho phép

Ba phép xac djnh hai lan Hai phép x4c dinh hai lan
% (khéi legng) % (khdi lLrong) % (khdi lgng)
Tir 0,005 @én 0,01 0,004 0,003
Tir 0,01 dén 0,02 0,006 0,005
Tir 0,02 d¢én 0,05 0,008 0,007
Tir 0,05 dén 0,10 0,015 0,010
Tir 0,10 dén 0,25 0,025 0,020
Bang 5 - Sai sé cho phép déi véi ham legng nhém
Ham lwgng nhém Sai 86 cho phép
Ba phép xéac djnh hai lan Hai phép xac dinh hai lan
% (khéi lvong) % (kh&i lwgng) % (khéi lrong)
Tir 0,10 dén 0,20 0,025 0,02
Tir 0,20 dén 0,50 0,04 0,03
Tl 0,50 ¢én 1,0 0,05 0,04
Ter 1,0 dén 2,0 0,07 0,06
Tir 2,0 dén 4,0 0,15 0,10
8.3 Hé sé oxit

AlzOs [% (khéi lwong)] = 1,889 5 x Al [% (khéi krong)]

12
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