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L&i néi dau

TCVN 8501:2010 hoan toan twong véi ISO 13900:1997.

TCVN 8501:2010 do Ban k¥ thuét tiéu chuan quéc gia TCVN/TC 17 Thép
bién soan, Téng cuc Tiéu chuén Do luwdng Chét lwgng dé nghi, Bd Khoa
hoc va Céng nghé cdng bd.



TIEU CHUAN QuUuOC GIA TCVN 8501:2010

Thép - Xac dinh ham lwgng bo -
Phwong phap quang phé curcumin sau chwng cét

Steel — Determination of boron content —
Curcumin spectrophotometric method after distilation

1 Pham vi ap dung
Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh ham lugng bo trong thép st dung phwong phap
quang phd curcumin sau chwng cét .

Phwong phap nay ap dung cho ham lwgng bo trong pham vi 0,00005 % (khdi lwong) va 0,0010 %
(khéi lwgng).

2 Tailiéu vién dan
Céc tai liéu dwdi day la rat can thiét di véi viec ap dung tiéu chudn nay. Déi véi tai liéu cé ghi nam

¢dng bé, ap dung phién ban dwgc néu. Déi véi tai liéu khdng c6 nam céng bd, ap dung phién ban
mé&i nhat ké ca céc stra dbi, néu co.

TCVN 1811:2009 (ISO 14284:1996) Thép va gang — LAy mau va chudn bi mau thir dé xac dinh thanh
phéan hoé hoc.

TCVN 4851 (ISO 3696), NuGc ding dé phan tich trong phong thi nghiém - Yéu céu ky thuat va
phuwong phép ther.

TCVN 6910-1:2001 (ISO 5725-1:1994), D6 chinh xéc (d6 ddng va do chum) ctia phuong phap do va
két qué do - Phén 1: Nguyén téc va dinh nghia chung.

TCVN 6910-2:2001 (ISO 5725-2:1994), D6 chinh xac (d6 dung va do chum) cta phuwong phép do va
két qua do. Phan 2: Phurong phép co ban xac dinh dé I3p lai va do téi Iap.

TCVN 6910-3:2001 (1SO 5725-3:1994), D6 chinh xac (dé dung va dé chum) cua phwong phép do va
két qua do. Phéan 3: Céc thudc do trung gian dé chum ctia phuong phép do tiéu chuén.

TCVN 7149 (I1SO 385), Dung cu thi nghiém bang thay tinh - Buret.
TCVN 7151 (ISO 648), Dung cu thi nghiém béng thuy tinh - Pipet mét mirc.
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TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cu thi nghiém bang thuy tinh - Binh dinh mic.

3 Nguyén tic
Hoa tan khéi lwvong méu trong axit clohydric va axit nitric

Phan huy hop chét ctia bo (nhw nitrua v.v...) bing axit ortophophoric va axit sunfuric & nhiét do
290 °C.

Chung cét dung dich sau khi thém rugu metylic va thu metylborat vao trong binh chira natri hidroxyt.

Béc hoi dung dich dén khd. Tao phirc mau gitra axit ortoboric va curcumin trong méi treéng regu
metylic.

Do quang phd & buéc séng 550 nm.

4 Thuébc thir

Trong qua trinh phan tich, néu khdng cé thoa thuén nao khéc, thi chi si¥ dung thubc thir dwoc chirng
nhan tinh khiét phan tich va chi ding nwéc d6 2 nhe dwoc quy dinh trong TCVN 4851 (ISO 3696).

4.1 Sét tinh khiét, khong c6 bo hodc véi Iwgng can dw bo da biét.

4.2 Axit clohydric, p=1,19 g/ml.

4.3 Axit nitric, p = 1,40 g/ml.

4.4 Axit sunfuric, p = 1,84 g/ml.

4.5 Axit ortophophoric p = 1,71 g/ml, ham lwgng bo nhé hon 0,02 pg/ml.
4.6 Axit axetic, p= 1,05 g/ml, khéng chira andehyt.

Dé thir axit axetic xem c6 andehyt hay khdng, rét 20 ml axit axetic va 1 ml dung dich kali pemanganat
(1g/1) vao cbc 50 ml. Khi khéng c6 andehyt, mau tim ban du cia kali pemanganat van con tén tai,
néu cb thi sau 15 min dung dich chuyén sang mau nau dé dang thay duoc.

4.7 Hén hop axit A
Cho mdt thé tich axit clohydric (4.2) vao hai thé tich axit axetic (4.6).
4.8 Hén hop axit B

Trong khi vira 1am lanh dwéi nwée va vira khudy, cho tirng lrgng nhd mét thé tich axit sunfuric (4.4)
vao mét thé tich ngang bang axit axetic (4.6).

4.9 Natri hidroxyt, dung dich 8 g/l.

4.10 Rwgu methylic, ndng do thdp nhét 99,6 %(thé tich).
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4.11 Bo, dung dich tiéu chuan .

4.11.1 Dung dich géc, twong &ng véi 0,10 g bo trén lit.

Dung can cé d§ chinh xac 0,0001 g, ¢an 0,2860 g axit ortoboric (HsBOs). Cho vao cbc 250 ml va hoa
tan trong khoang 200 ml nwéc. Chuyén hét dung dich vao binh dinh mirc 500 ml. Pha lodng bing
nuwéc dén vach va lac ky. Bao quan trong binh polipropylen (5.2).

1 ml dung dich nay chira 0,10 mg bo.
4.11.2 Dung dich tiéu chuén, twong (ng véi 0,001 g bo trén lit.

Chuyén 1,0 ml dung dich géc (4.11.1) vao binh dinh mirc 100 ml. Pha loang biing nuéc dén vach va
ldc ky. Bdo quan trong binh polipropylen (5.2).

Pha dung dich tiéu chudn ngay trudc khi ding.
1 ml dung dich nay chlra 1ug bo.
4,12 Curcumin, dung dich 1,25 g/l trong axit axetic

Cén 0,125 g curcumin, [CH;0(OH)CsH;CH=CHCO],CH, cho vao trong binh polipropylen hoac thach
anh, thém vao 60 ml axit axetic (4.6) va khudy. Bun néng trén bép cach thuy & 40 °C va khudy béng
may khudy tir. Sau khi hoa tan, 1am lanh va chuyén vao binh dinh mtrc polipropylen 100 ml. Pha
lo@ng béng nuéc dén vach va lic ky.

4.13 Khi mang, nito, agon hodc khang khi khé.

5 Thiét bi, dung cu

Dung cu thuy tinh, polipropylen hoac thach anh dwerc rira sach bing axit axetic (4.6) sau d6 béng
nwéc va cudi cung sdy kho.

T4t ca dung cy thuy tinh do thé tich phai Ia loai A phit hop v6i TCVN 7149 (ISO 385), TCVN 7151
(ISO 648) hoic TCVN 7153 (ISO 1042).

S dung dung cy théng dung phang thi nghiém va dung cy sau day.
5.1 Binh dinh mtrc, dung tich 100 ml.

5.2 Binh cau polipropylen, dung tich 100 ml va 500 ml.

5.3 B chwng cit (xem Phy luc A), bao gdm cac trang bj sau:

a) Binh chuwng cét, dung tich 200 ml, ché tao tir thach anh.

b) Phéu chra, ché tao tir thach anh.

¢) Ong sinh han, ché tao tir thach anh.

d) Ong thu, cdc 100 mi ché tao tir thach anh ¢6 vach mirc chi thé tich 35 ml.



TCVN 8501:2010
e) May khudy tir cé que khudy boc politetrafloeten (PTFE).

Nhing kiéu dang thich hop ctia bd chung cét dwoc minh hoa trong Phu luc A.
5.4 Chén platin hoac céc PTFE, dung tich 100 ml.

5.5 Bép dun, dung bbc hoi reou metylic

6 Lay mau

L4y mAu thép phi hop véi TCVN 1811 (ISO 14284).

7 Céach tién hanh

7.1 Khdi lweng mau phén tich

Diing cén cé dd chinh xac 0,0001g, can 0,50 g miu phan tich
7.2 Thi nghiém tring va xac dinh bo trong st tinh khiét (4.1)
7.2.1 X4c dinh bo trong sét tinh khiét (4.1)

Chuén bj 2 binh chung cét (5.3 a)). Thém 0,250 g st tinh khiét (4.1) vao mét binh chwng cAt va cho
0,500 g vao binh kia.

Thirc hién cho ¢a hai nhw da néu trong 7.3.1, 7.3.2 va 7.3.4.
Chuyén dbi dd hap thu quang do dwgc sang microgram bo bing dwdng chudn (7.4).
Khéi lvgng (m;) clia bo, tinh ra microgram trong 0,500 g sét tinh khiét (4.1) dwoc tinh bing:
m; =2 X ( Mg —ms)
Trong do:
ms 13 khéi lgng clia bo tinh ra microgram trong 0,500 g phan tich;
ms |4 khéi luvgng clia bo tinh ra microgram trong 0,250 g phén tich.
7.2.2 Thi nghiém trang va két qua thi nghiém tring

Tién hanh xac dinh mét thi nghiém tréing véi mot lwgng sét tinh khiét 0,500 g (4.1) song song vd&i viéc
xéc dinh ham lwong méu phan tich, theo cing mét cach va st dung ciing nhirng s lueng cho tat ca
cac ho4 chét.

Chuyén déi d6 hap thy quang dung dich thi nghiém tring do dwoc sang microgram bo bang dwéng
chuan (7.4).

Két qua thi nghiém tring (my) tinh dwoc bang cach 14y khéi lvgng bo trong thi nghiém tring (m.) trir
di khéi Iwgng bo (m3) trong sét tinh khiét sir dung (4.1).
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Két qua thi nghiém trdng m, = m, — ms.

7.3 Qua trinh xac dinh
7.3.1 Chuén bi dung dich mau phan tich

Chuyén khéi lwgng mau phan tich (7.1) vao trong binh chung cét [5.3a)). Cho vao 10 ml axit
clohydric (4.2) va 5 ml axit nitric (4.3). Gil¥ dung dich & nhiét dé phong (xem cha thich 1).

CHU THICH 1: Viéc gitr & nhiét do phong la hét sirc quan trong dé loai trir khd niing mat bo & nhiét d cao
hon.

Ché cho dung dich tan hét hodc khéng con sti bot déi véi mau khé hoa tan. Sau d6 can than thém
vao 10 ml axit ortophophoric (4.5) va 5 ml axit sunfuric (4.4).

Bun dung dich dén khi thoat khéi trdng cla axit sunfuric, thinh thodng xoay binh @& tranh lam mét
nhirng hat bam xung quanh thanh céc. Dat céc vao ngudn nhiét cho phép tao mét nhiét d6 290 °C
bén trong dung dich (xem chu thich 2). Bun nay trong 30 min & nhiét d nay.

CHU THICH 2: Nhiét @ (290 + 5) °C c6 thé tao dwgc bing cach hiéu chinh ngudn nhiét véi moét nhiét ké co
thang do tir 0 °C dén 350 °C, duoc nhing trong mét binh ¢é chira cling hoa chat phan huy miu.

L4y céc khdi ngudn nhiét va dé cho ngudi.
7.3.2 Chwng cét

Dat que khudy tir (5.3e) vao trong binh chung cét cé chira dung dich phan tich (xem 7.3.1), Lép rap
bd chung cét (5.3) nhw néu trong hinh A.1.Phai st¢ dung ddu néi thuy tinh mai nham kin khit.

CHU THICH 3: Khi bd chung cét dwgc dung 14n ddu hoic sau mét théi gian dai khéng ding dén, can thiét phai
tién hanh nhiéu Ian thi nghiém tring dén khi ¢6 dwoc két qua thi nghiém tring thap én dinh.

Cho 5 ml dung dich natri hydroxit (4.9) vao binh thu [5.3d)). D4t n6é dwéi éng sinh han [5.3 ¢)] va nang
Ién cho d@én khi dau cta éng sinh han ngép vao trong dung dich natri hydroxit. Khéng ché nhiét dd
ctia éng sinh han thap hon 10 °C khi chung cét. Vira dd vira chi y hoa I1an 50 ml riegu metylic (4.10)
qua phéu chi¥a [5.3b)). Diéu chinh mét cach than trong téc d6 dong khi mang (4.13) véi 50 ml trén
min tir dau vao clia éng va chung cét véi tdc dd 30 ml trong 20 min bang cach dun néng va thu hirng
30 ml dich cAt. Ng&t ngudn nhiét khdi binh chwng cat. Rira sach dau éng sinh han bang mét lvgng
nhé regu metylic (4.10).

7.3.3 Tao phirc mau

Thu dung dich chung cét va nwéc rira (xem 7.3.2). Chuyén dung dich vao chén platin hoac céc
PTFE (5.4) va riva binh thu bang mét lugng nhé rwgu metylic (4.10). Bun nhe dén khi rwgu metylic
trong dung dich béc hoi hét va dun tiép dén khé.

Thém 1,0 ml hén hop axit A (4.7) vao chén platin hodc céc PTFE c6 chira can va khudy k§ cin bing
mét dia PTFE. Cho 6,0 ml dung dich curcumin trong axit axetic (4.12), riva diia PTFE va l&c. Thém
4 ml hén hop axit B (4.8), Iac ky va dé yén trong 20 min. Thém vao 50 ml rwgu metylic (4.10) d& hoa

9
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tan phirc mau, dung rvgu metylic chuyén né vao binh dinh mirc 100 ml, pha lodng béng ruou metylic
dén vach va lac ky. Dé yén 10 min, sau d6 loc qua gidy loc khé dé loai b can. Thu dung dich loc vao
cdc thach anh kho, bd di nhizng Iwgng nhd dung dich dau tién.

7.3.4 Do quang phd

Diéu chinh may quang phd cé d hép thy quang bang khong so véi regu metylic (4.10), tién hanh do
quang phd cta dung dich phan tich da [én mau (xem 7.3.3) & bwéc séng 550 nm st dung cuvet 1
cm.

7.4 Xay dwng dwong chuén
7.4.1 Chuén bi dung dich tiéu chuin

Chuyén nhirng lgng sét tinh khiét (4.1) gidng nhw khdi lwgng méu phén tich (xem 7.1) vao mét loat
7 binh chwng cét va cho vao nhitng thé tich dung dich tiéu chudn bo (4.11.2) nhu dwgc néu trong
Bang 1.

Thye hién nhw da chi rd trong 7.3.1, 7.3.2 va 7.3.3.
7.4.2 Po quang phbé

Diéu chinh may quang phd c6 d hdp thu quang béng khdng so véi reou metylic (4.10), tién hanh do
quang phd cta dung dich phan tich da Ién mau (xem 7.3.3) & buwédc séng 550 nm str dung cuvet 1
cm.

7.4.3 Vé d@b thj chuin
Tinh hiéu sé do hap thy quang gitra cac dung dich va dd hép thu quang clia mau chuan "khéng”.

Dyng db thij tiéu chudn 1a dudng thdng di qua gbc toa dd bang cach vé sb do thyc clia d6 hép thy
quang so v&i microgram bo.

Bang 1 - Dung dich chuén

Thé tich dung dich tiéu Khoi lwgng bo Ham Iwgng bo trong mau
chuén bo (4.11.2) twong (g phan tich

ml ug % (khéi lwgng)
oY 0 0

0,5 0,5 0,000 1

1.0 1,0 0,000 2

2,0 2,0 0,000 4

3,0 3,0 0,000 6

4,0 4,0 0,000 8

5,0 5,0 0,001 0

1) Mau chuan “khéng"

8 Tinh toan két qua

10
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8.1 Phwong phap tinh toan

Chuyén ddi d6 hap thy quang thyc ctia dung dich phan tich va dung dich thi nghiém tring ra
microgram clia bo béng d thi chuén (7.4).

Két qua thi nghiém trdng (m,) nhan dugc bang cach lay sé microgram bo tim dwoc trong thi nghiém
trng (ms) (xem 7.2.2) trir di s6 microgram bo (ms) trong 0,500 g sét tinh khiét (4.1).

Ham luvgng bo we, biéu thi bang phan tram khéi lvgng, dugc tinh bang cong thirc sau:

WB = .(rno;m;)x‘loo
mx10
(mo _m1)

8~ "mx10°

Trong dé:
mo la khéi lvgng bo trong mau phan tich, tinh bing microgram;
m; la khéi lvgng bo clia thi nghiém tréng, tinh bang microgram;

m  la khéi lwgng clia m3u phén tich (7.1), tinh bing gam.

8.2 D9 chum

Viéc kiém tra @ chum cla phwong phap nay da duoc the hién bdi chin phong thi nghiém & bén
nwéc, véi ndm murc bo dbi véi thép khéng hop kim, mdi phong thi nghiém xac dinh ba két qua cho
tirng mirc ham lwgng bo (xem chu thich 4 va 5).

CHU THICH :

4 Hai trong ba két qua xac dinh dwgc thuc hién trong nhi¥ng diéu kién ¢6 do |ap lai nhw d3 dinh rd trong TCVN
6910-1 (ISO 5725-1), nghia la mdt nhéan vién thi nghiém véi cung thiét bi, diéu kién van hanh giéng hét nhau,
cuing dwédng chudn va mét khodng théi gian ngan nhét.

5. Két qua xac dinh thir ba duoc thyc hién tai mot thi diém khac (& mét ngay khac) ciing do chinh nhan vién
thi nghiém nhw trong Chu thich 4 trén, sir dung cung thiét bj nhwng véi dwédng chudn méi

Cac méu str dung va két qua chinh xac, trung binh tinh dwoc dwoc théng ké trong Bang B.1.

Két qua dwoc x ly bang phwong phap théng ké phu hgp véi TCVN 6910 (ISO 5725), Phan 1, 2 va
3.

Cac di liéu nhan dwoce cho thdy cb sy twong quan logarit gitra ham lvgng bo va gi¢i han dé I3p lai
(r) hodc gi¢i han db tai 1ap (Rva R,) cla két qua thi (xem Chu thich 6) nhuw da dwoc tom tét trong
Bang 2. Biéu dién bang db thi cac dir liéu dwoc trinh bay trong Phuy luc C.

Bang 2 - Két qua gi®i han do lap lai va giéi han dé tai lap

1
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Ham lwong bo Gioi han 4o lap lai Gioi han do tai lap

%( khéi lwgng) r R Ry
0,000 05 0,000 001 0,000 068 0,000 039
0,000 1 0,000 003 0,000 075 0,000 050
0,000 2 0,000 008 0,000 082 0,000 063
0,000 5 0,000 031 0,000 093 0,000 086
0,0010 0,000 085 0,000 101 0,000 109

CHU THICH :

6. Tl nhirng két qua clia ngay 1, s dung phuong phéap quy dinh trong TCVN 6910-2 (ISO 5725-2), 6 thé tinh
dwgc dd 13p lai (r) va d6 tai 1ap (R). Tir két qua diu tién trong ngay 1 va két qua trong ngay 2, st dung phuong
phap quy dinh trong TCVN 6910 (ISO 5725-3), tinh dwoc d$ tai 1ap trong pham vi phong thi nghiém (Rw).

9 Bao cao thir
Béo céo thir phai bao gdm céc ndi dung sau:

a) T4t ca moi thdng tin can thiét & phan biét dwoc mau, phong thi nghiém va ngay thang phan
tich;

b)  Phuwong phap dugc si? dung vién dan tiéu chudn nay;
c) Két qua va hinh thirc biéu thi;
d) Nhirng nét ddc biét khac thwdng dwere ghi lai trong qua trinh xac dinh;

e) Moi céch thao tac khdng dwc quy dinh trong tiéu chudn nay hodic moi cach thao tac tiy y c6
anh huwdng dén két qua phan tich.

12
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Phu luc A
{Tham khao)
B& chwng cét dung dé xac dinh bo

Kich thuéc tinh bang milimét

200 1

, kS
-—

—

(2]

@30

CHU DAN:

1. Ong cép hoa chét

2. Binh chung cét

3. Que khudy
4. Ong sinh han

5. Nuéc

Hinh A.1 - B chwng cét dé xac djnh bo

13
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Phuluc B

(Tham khao)

Théng tin bé sung vé cac thir nghiém cé sw hop tac quéc té

Bang 2 la két qua nhan duoc tir cc thir nghiém quéc té tién hanh trong ndm 1993 trén 5 mau thép

khdng hop kim & 4 quéc gia do 9 phong thi nghiém thuc hién.

Két qua clia sy thir nghiém dwoc bao céo trong tai liéu ISO/TC17/SC 1N 1031, thang 3 nam 1994,

Biéu dién béng db thi cac dir liéu c6 dd chum dwoc néu trong Phu luc C.

M3&u phan tich da str dung duwoc liét ké trong Bang B.1.

Bang B.1 - Két qua chi tiét nhan dwoc trong cac thir nghiém quéc té

Ham lwong bo Do chum
Mau Cong Tim dwoc Do tai lap
o W Woa D6 I3p lai R Rw
r
JSS 003-3 0,000 033” | 0,000032 | 0,000 033 0,000 019 0,000 069 0,000 023
(sét tinh khiét)"”
NIST 356 0,00012 | 0,000125 | 0,000 135 0,000 001 0,000 068 0,000 051
(sét di&n phan)
ECRM B 097 - 1 0,0003 | 0,000201 | 0,000 204 0,000 037 0,000 121 0,000 069
(st tinh khiét)
CMSI 1135 0,000 6 0,000 55 0,000 56 0,000 045 0,000 050 0,000 088
(sét tinh khiét)
JSS 361-1 0,000 9 0,000 96 0,000 95 0,000 048 0,000 144 0.000 105
(thép khéng hgp kim)

W g4 trung binh trong ngay

W g: trung binh khac ngay

1)D@ ligu dbi v6i mau JSS 003-3 dwoc bd qua khi tinh toan do chym vi ham lugng bo cua mau nay ndm ngoai
pham vi ap dung cta phuong phép.

2) Két qua khéng dwgc cong nhan

14
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Phu luc C

(Tham khao)

Db thi biéu dién cac dir liéu vé dé chum

—— ———

- = —

2¢m

i —_—.
2 ____..—---"-“"
00001 AN, -
.___4_,..“'—"‘ A -
o e ] X =T
— X =" g .
£ ¢
==
-
[&] [l R
«©O-
(n]
|
0 90C 01 L]
D00 CO0 1 b i i1 3 1 I s 11 1
[ Hx [t C.0001 [l Lo
Ham lwong bo [% (khéi lvgng))
lgr = 0,14411g Wg, + 0,249
IgR = 0,1301g Wg; - 3,605

lgR, = 0,3411g Wg, -2,943
Trong do
W g1 1& ham lugng bo trung binh nhan dugc trong mét ngay, biéu thi ra phan tram khéi lvgng.

W g & ham lrong coban trung binh nhan dugc khac ngdy, biéu thj ra phan tram khéi lwgng.

Hinh C.1 — Mdi twong quan logarit giiba ham Iwgng bo (wg) va gi¢i han dé lap lai (1)

hoac gi®i han db tai 1ap (R hodc Rw).
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