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TCVN 8514:2010

L&i néi dau

TCVN 8514:2010 hoan toan twong v&i ISO 4946:1984.

TCVN 8514:2010 do Ban k¥ thuat tiéu chuan qubc gia TCVN/TC 17 Thép
bién soan, Tdng cuc Tiéu chudn Do ludng Chéat lvgng dé nghi, Bd Khoa hoc
va Céng nghé cong bd.



TIEU CHUAN QuoOC GIA TCVN 8514:2010

Thép va gang - Xac dinh ham lwong déng -
Phwong phap quang phé 2,2’-Diquinolyl

Steel and cast iron — Determination of copper content —
2,2’-Diquinolyl spectrophotometric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phirong phap quang phd 2,2"-diquinolyl dé xac dinh ham lwgng déng trong
thép va gang.

Phuong phap nay ap dung cho ham lwgng déng trong pham vi 0,02 % (khdi luong) dén 5,0 % (khdi

lrong).

2 Tai liéu vién dan

Cac tai liéu dwdi day la rat can thiét ddi voi viec ap dung tiéu chuén nay. D6i véi tai liéu co ghi nam
cong bd, ap dung phién ban dwoc néu. Déi voi tai liéu khdng c6 nam cong b, ap dung phién ban
m&i nhat ké ca cac stra ddi, néu co.

TCVN 1811:2008 (ISO 14284:1996), Thép va gang — L&y méu va chuan bi mau dé xac dinh thanh
phan hoa hoc.

3 Nguyén tic
Hoa tan khéi lwgng mau phan tich bing cac axit thich hop.
Béc khoi véi axit pecloric dé loai cac axit clohydric va nitric va lam mét nwéc axit silixic.

Duing axit ascobic khtr ddng (Il) v& déng (1) trong dung dich axit clohydric. Tao phirc mau cta déng (1)
véi 2,2'-diquinolyl.

Do quang phd & buwéc séng 545 nm.
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4 Thubc thir

Trong qua trinh phan tich, néu khdng c6 thoa thuan nao khac, chi sir dung thubc thir c6 dd tinh khiét
phan tich va chi dung nwéc cit hodc nudc cb Gd tinh khiét trong duong, khéng chira déng.

4.1 Sat dd tinh khiét cao, chira 0,001% (khdi lugng) ddng hodc nho hon.
4.2 Axit clohydric, p = 1,19 g/ml.

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

4.4 Axit pecloric, p = 1,54 g/ml.

CHU THICH: C6 thé dung axit pecloric, p = 1,67 giml, 100 ml axit pecloric,p = 1,54 g/ml, twong duong véi 79 mi
axit pecloric, p = 1,67 g/ml.

4.5 Axit pecloric, dung dich pha loang 1 +7

4.6 Dimetylfomanmid (N,N-dimetylfomamid), (p = 0,994 g/ml).

4.7 Axit ascobic, dung dich 200 g/l.

Hoa tan 20 axit ascobic trong nuéc, pha loang dén 100 ml va I&c ky.
Pha dung dich ngay trwéde khi dung.

4.8 2,2-Diquinolyl, dung dich

Hoa tan 0,60 g 2,2-diquinolyl (cuproin) trong dimetylfomamid (4.6), pha lodng béng chinh
dimetylfomamid téi 1 lit va lac ky.

Bao quan dung dich ndy trong chai thuy tinh mau téi va dé tranh anh sang.
4.9 Péng, dung dich tiéu chuan.
4.9.1 Pdng, dung dich tiéu chun twong dwong véi 1,0 g ddng trén lit.

Dung can c6 d§ chinh xac 0,0001 g, can 1,0000 g ddng cé @4 tinh khiét cao va hoa tan trong mot thé
tich nhé nhét axit nitric (4.3).

Dun dén sdi @& loai bod khéi nitro. Lam ngudi va chuyén vao binh dinh mirc 1000 ml, thém nuwdc dén
vach va l&c ky.

1 ml dung dich tiéu chudn chira 1,00 mg Cu.
4.9.2 Pdng, dung dich tiéu chuén tuvong dwong véi 0,050 g déng trén lit

Cho 50 ml dung dich déng tiéu chuén (4.9.1) vao binh dinh mirc 1000 ml va thém nwée dén vach va
l4c ky.

1 ml dung dich tiéu chudn chi¥a 0,05 mg Cu.
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5 Thiét bi, dung cu
Dung cuy théng dung clia phong thi nghiém va

5.1 May quang phd

6 Ly mau

Lay mau thép va gang phu hop voi TCVN 1811 (ISO 14284).

7 Cach tién hanh
CANH BAO:
a) Hoi axit pecloric c6 thé gay né khi cé6 hoi amoniac, khéi nitoro hay chét hiru cor néi chung.

b) Dimetylfomamid 12 mét chét doc hai va phu nir mang thai khéng dwec ding tay cham vio. N6 phai
dwere thao tac bing tay dec ging an toan trong tu hit déc.

7.1 Khdi lwgng mau phan tich
Dung cén cé dd chinh xac 0,001 g, can 0,5 g (m) m&u phén tich.
7.2 Thi nghiém tring

Tién hanh thi nghiém tréng song song vé&i viéc phan tich miu va theo cung mét phwong phap, st
dung cung nhirng lwgng cho tat ca cac thudc thir.

7.3 Tién hanh xac dinh
7.3.1 Chuén bj dung dich miu phan tich

Chuyén khdi lvgng mau phan tich (7.1) vao céc 250 ml. Cho vao 10 ml axit clohydric (4.2) va 5 ml
axit nitric (4.3), day céc bang mat kinh ddng hé va dun cho dén khi ngirng phan ng.

CHU THICH: Béi véi mau c6 ham lugng crom cao, trudc tién hoa tan trong axit clohydric (4.2) va khi da ngirng
suUi bot, tién hanh oxy ho4 bang cach thém tirng giot axit nitric (4.3).

Cho vao 10 ml axit pecloric (4.4) va bbc hoi cho dén khi thoat khéi tring. Tiép tuc bdc khoi trong 3
min.

Lam ngudi, hoa tan mudi bdng 20 ml nwéc, chuyén dung dich vao mdt binh dinh mirc cé dung tich
thich hop (xem Béng 1) pha loang bang nudc dén vach va lic ky.

Loc bang cach gan qua mét gidy loc khd @& loai bat cir cin hay két tda, thi du graphit, axit silixic
hoéc axit vonframic. Thu dung dich loc vao mét cbe khd, virt b nhivng phan dung dich loc d4u tién.

7.3.2 Lén mau

L&y mét thé tich tuy thudc vao ham lwong déng du tinh, nhw néu trong Bang 1.
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Bang 1
Ham lwgng ddng | Thé tich dung dich phan tich Thé tich phan hat ra
% (khéi lugng) | L) R ml
0,02 Gén 0,3 ' 100 10
0,3dén 0,6 100 ; 5
0,6dén 15 250 _. 5
1,5dén 5,0 500 l 5

Chuyén thé tich hat ra da chon vao binh dinh méc 50 ml. Néu phan hat ra 1a 5 ml, thém vao 5 ml axit
pecloric (4.5).

Cho vao theo thir tw dwdi day, lac déu sau mdi |an thém:

- 5 ml dung dich axit ascobic (4.7);

- 25 ml dung dich 2,2 diquinolyl (4.8).

Pha loang dén vach va lac k§. Lam ngudi trong 5 min trén bép cach thuy & nhiét do 20 °C.
Sau cuing, diéu chinh lai thé tich va l&c ky.

7.3.3 Chuén bj dung dich so sanh

Chuyén mét thé tich dung dich phan tich (7.3.1) giéng nhw thé tich dem 1én mau (7.3.2) vao mét binh
dinh m(rc 50 ml. Cho vao theo th(r ty dudi day, lac déu sau mbi lan thém:

- 5 ml dung dich axit ascobic (4.7);

- 25 ml dung dich dimetylfocmamit (4.6).

Pha lodng dén vach va lic ky. Lam ngudi trong 5 min trén bép cach thuy & nhiét dd 20 °C.
Sau cung, diéu chinh lai thé tich va lac ky.

7.3.4 Po quang phd

Sau khi da diéu chinh may quang phd (5.1) dén d6 hép thy quang bang 0 dbi véi dung dich so sanh
(7.3.3), tién hanh do d hp thu quang dung dich mau phan tich & bwéc séng 545 nm, trong cuvet ¢o
chiéu day 2 cm.,

CHU THICH: Béi véi ham lugng déng dudi 0,06 % (khéi lvgng), néu dd nhay clia may quang phd khang du
v6i cuvet 2 cm, ¢6 thé str dung cuvet 4 cm.

7.4 Xay dwng do thi chuin
7.4.1 Chuén bi dung dich chuén
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Cho 0,5 g + 0,01 g sét c6 do tinh khiét cao (4.2) vao mét loat 7 cbc 100 ml va thém vao 10 ml axit
clohydric (4.2). Day coc badng mat kinh déng hé va dun néng nhe dén khi hoa tan, sau dé oxy hoa
béng tirng giot axit nitric (4.3). Dung pipet cho vao tirng cdc twong (ng voi nhiing lugng dung dich
déng tiéu chuan (4.9.2) sau day:0; 5; 10; 20; 30; 40 va 50 ml.

Thém vao 10 ml axit pecloric (4.4) va bdc hoi dén khi thoat khéi tréng. Tiép tuc béc trong 3 min.

Lam ngudi, hoa tan mudi bdng 20 ml nwéc, chuyén dung dich vao mét binh dinh mirc 100 ml, pha
lodng béng nudc dén vach va lac ky

T méi binh dinh mdre 1y 10 ml dung dich va chuyén vao binh dinh mirc 50 ml twong tng.

Dé 1én mau, thirc hién nhu da hudng dan trong 7.3.2 bét du tir “Cho vao theo thir ty dwéi day...".
Nong do dong trong 50 ml dung dich tiéu chuén tuong (ng véi 0,5; 1; 2; 3; 4; va 5 ug Cu trén mililit.
7.4.2 Do quang phé

Tién hanh do quang phd clia tirng dung dich tiéu chuén (7.4.1) ding dung dich chudn ¢6 0 ml dung
dich ddng tiéu chuén lam dung dich so sanh phi hop véi cac chi din néu trong 7.3.4.

7.4.3 Vé db thj chuan va tinh hé sb géc o

Xay ding @b thi chudn bang cach vé d6 hap thy quang thyc dugc chuyén dbi ra phép do trong cuvet
1 cm, so v&i ndng dd ddng, bidu thi ra microgram trén mililit trong dung dich dugc do. Tr hé sb goc
clia dudng tiéu chuén, tinh toan hé sé goc (a), néu né 1a duwéng thang.

8 Tinh toan két qua
8.1 Khi dwéng chudn khong la dwong thing

Chuyén ddi d6 hap thy quang (7.3.4) ra ndng do twong (¢ng, biéu thj bing microgram Cu trén mililit,
trong dung dich mau phan tich da Ién mau bang cach sir dung dd thi chuan (7.4.3).

Ham lwong ddng (Cu) biéu thi ra phan tram khbi lvong, dwoc tinh bang cdng thirc sau:

(Pcu.1 - Pcuo) X L X 1 X E x — x 100

10° bV,

1 1.V, 50
=(pcu1-Pouo) X —z X — X — x — x 100
(Pcut = Pewo) 106 b *V, *m X

5V,

= (Pcut = Peuo) X m

Trong do:
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b

m
Vo
Vi

Vi

la d6 day cuvet tinh béng centimet duoc dung dé do;

la khéi lwgng méu phan tich (7.1), tinh b&ng gam;

la thé tich clia dung dich phan tich (xem 7.3.1), tinh béng mililit;
la thé tich ctia phén dung dich huat ra, tinh bang mililit;

la thé tich ctia dung dich da Ién mau (xem 7.3.2), tinh bang mililit;

pevo la ndng do déng trong dung dich thi nghiém tring da 1&n mau (da chinh stra déi v&i dung

PCu,1

dich so sanh cla nd), tinh ra microgram trén mililit;

la ndng do déng trong dung dich mau phan tich (da chinh stra déi véi dung dich so sanh

clia nod), tinh ra microgram trén mililit,.

8.2 Khi dwirng chuén 1a dwong thiang

Ham lwgng dbng (Cu), biéu thi ra phan trdm khéi lvong, dwoc tinh béng cong thirc sau:

A-A 1 1Y% Vg0
a 10° bV,
= Mx _1's'>< 1x Ex @X 100
a 10° b V, m
o (A, - A, 5V,
a 10°bV,m
Trong doé:
o 14 hé sd géc hodc dd hép thu quang trén microgram Cu trén mililit dung dich do véi cuvet
c6 chiéu day 1 cm;
Ao lala do hép thy quang cla dung dich thi nghiém tréng dwgc do so véi dung dich so sanh
clia n6 (7.2);
A, lala dd hép thy quang clia dung dich mau phan tich dwgc do so véi dung dich so sanh
clia n6 (7.3.3);
b  la @ day cuvet dugc dung cho cac phép do, tinh bing centimet;
m  1a khéi lwong mau phan tich (7.1), tinh bing gam;
Vo lathé tich ctia dung dich phan tich (xem 7.3.1), tinh bang mililit;
V; lathé tich clia phdn dung dich hit ra, tinh bang mililit;
V, lathé tich cua dung dich da Ién mau (xem 7.3.2), tinh béng mililit;
8.2 P06 chum

10
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Viéc kiém tra d6 chum cua phuong phap nay duoc sau phong thi nghiém thwe hién sir dung 5 mirc
ddng, mbi phong thi nghiém xac dinh nim két qua cho tng mirc ham lwong ddng.
Cac mau sir dung duoc théng ké trong Bang A.1.
Két qua duoc xt ly bang phuong phap théng ké phi hop véi TCVN 6910 (ISO 5725).
Cac di liéu nhan duoc cho thay ¢ sy twong quan logarit gitra ham lwong ddng va d6 13p lai (r) hodc
d6 tai lap (Rva R,) cua két qua phan tich nhu da tom tat trong Bang 2. B4 thi biéu dién cac dir liéu
vé dd chum dwoc trinh bay trong Phy lyc B.

Bang 2
Ham lwgng déng Do lap lai Do tai lap
% (khéi lugng) r R

0,02 0,000 5 0,003 2
0,05 0,001 3 0,006 0
0,10 0,002 4 0,009 6
0,20 0,004 6 0,015
0,50 0,011 0,029
1,00 0,021 0,046
2,00 0,040 0,073
5,00 0,093 0,137

Hiéu gitra hai két qua don 1é va doc lap do mét nhan vién phan tich tim dwoc trén vat liéu giéng hét
nhau st dung cung dung cu trong mét pham vi thoi gian ngén khéng dugc vwot qua do 1dp lair, so
véi két qua trung binh khong Ién hon qua mét Ian trong 20 trwong hop trong qua trinh thao tac binh
thueéng va chuén xac phuong phéap.

9 Bao cao thw

Bao cao thir phai bao gdm cac ndi dung sau:

a) Phuong phap dwgc st dung vién dan tiéu chuan nay;

b) Két qua va hinh thire bidu thi ching;

c) Nhirng nét dac biét khac thwong dwerc ghi lai trong qua trinh xac dinh;

d) Moi cach thao tac khéng dwoc quy dinh trong tiéu chudn nay hodc moi cach thao tac tay y co
anh huwdng dén két qué phan tich.

1
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Phu luc A

(Tham kh&o)

Théng tin bd sung vé céc thir nghiém cé sw hop tac quéc té

Bang 2 trong didu 9 duoc Iy tir cac két qua thir nghiém phan tich qudc té da tién hanh ndm 1978
trén 3 mAu thép va 2 mau gang & 3 quéc gia do 6 phong thi nghiém thyrc hign.

Két qua thir nghiém duoc bao cao trong tai liéu 17/ 1 N 432 thang 9 nam 1980. B3 thj biéu dién cac
dir liéu vé dd chum duwoc néu trong Phu luc B.

Cac miu phén tich st dung la:

Ham lwgng déng
Mau % (khéi lugng)
Cdéng nhan Tim dwoec
BCS 434 Thép cacbon thudong 0,017 0,0169
BCS 407 Thép hgp kim thap 0,43 0,434
BCS 172/3 Gang hgp kim 1,50 1,521
BCS 365 Alcomax Il 2,70 2,719
BCS 173/1 Gang austenic 5,05 5,105

CHU THICH : Phan tich théng ké duoc thuc hign phu hep véi TCVN 6910(ISO 5725).

12
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Phuluc B
(Tham khao)

D6 thi biéu dién cac dir liéu vé dé chum

—0—R

——

0,1

0,05

0,02

0,01

B6 chum

0,005

0,002

0,001

0,000 5

0,02 005 01 0.2 0,5 10 20 5.0

Ham lugng ddng [% (khéi luong))

Hinh B.1 - Méi twong quan logarit giira ham lweng dong va do 13ap lai r va dé tai lap R.
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