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TCVN 8513:2010

L&i néi dau

TCVN 8513:2010 hoan toan twong véi 1ISO 4943:1985.

TCVN 8513:2010 do Ban ky thuat tiéu chudn quéc gia TCVN/TC 17 Thép
bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do lwdng Chét lwgng dé nghi, Bd Khoa
hoc va Céng nghé cdng bé.



TIEU CHUAN QudbéC GIA TCVN 8513:2010

Thép va gang - Xac dinh ham lwgng dong —
Phwong phap quang phé hap thu nguyén tir ngon Itra

Steel and cast iron — Determination of copper content —
Flame atomic absorption spectrometric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phwong phap xac dinh ham lwgng ddng trong thép va gang bang may
quang phd hap thu nguyén t& ngon Itra.

Phwong phap nay ap dung cho ham lugng déng trong pham vi 0,004 % (khdi legng) dén 0,5 % (khéi
Iwgng).

2 Tai liéu vién dan
Céc tai lieu dudi day 14 rét can thiét dbi véi viec ap dung tiéu chudn nay. D8I voi tai ligu cé ghi nam

céng bé, ap dung phién ban dwoc néu. Dbi voi tai liéu khong co nam cdng bd, ap dung phién ban
mé&i nhét ké ca cac stra dbi, néu cé.

TCVN 1811:2008 (ISO 14284:1996), Thép va gang — Ly méu va chuén bi mau dé xac dinh thanh
phén hoé hoc.

3 Nguyén tac
Hoa tan khéi lwgong mau phan tich trong mét hén hgp cac axit clohydric, nitric va pecloric.

Phun dung dich vao ngon Iira axetylen-khéng khi. Do phé hap thu nguyén tl tai vach phd 324,7 nm
do dén catot ddng réng phat ra.



TCVN 8513:2010
4 Thubc thee

Néu khdng cé thoa thuan nao khac, thi trong qua trinh phan tich chi stir dung thudc thir dugc chirng
nhan tinh khiét phan tich va c6 ham lwong dong rat thap; chi s& dung nwéc cat hoac nudc cd db tinh
khiét twong duong.

Néu c6 thé, chi sir dung nwée méi chung cét hoac nuwéc dwoc khir ion.
4.1 S4t c6 db tinh khiét cao, ham lwong ddng <0,0005% (khéi lvgng).
4.2 Hon hop axit clohydric - axit nitric

Pha trdn ba phan thé tich axit clohydric (p = 1,19 g/ml), mdt phén thé tich axit nitric (p = 1,40 g/ml) va
hai phan thé tich nuéc.

Pha hdn hgp axit ngay treéc khi str dung.
4.3 Hon hop axit clohydric-axit nitric-axit pecloric

Trén déu 20 ml axit clohydric (p = 1,19 g/ml) véi 55 ml axit nitric (p = 1,40 g/ml) va 75 ml axit pecloric
(p = 1,54 g/ml).

CHU THICH: C6 thé str dung axit pecloric (p = 1,67 g/ml). 100 ml axit pecloric (p = 1,54 g/ml) twong duong 79
ml axit pecloric (p = 1,67 g/ml) .

4.4 Pdng, dung dich tiéu chuén.
4.4.1 Dung dich géc, twong (rng véi 1 g Cu trén lit.

Dung cén cb dé chinh xac 0,0001 g, can 1,0000 g dbng cé dd tinh khiét cao (d6 tinh khiét > 99,95%
(khdi lvong) Cu).

Chuyén vao céc 400 ml va hoa tan trong 25 ml axit nitric (p = 1,40 g/ml) dwoc pha loang 1+ 4. Day
cbc béing mat kinh ddng hd. Sau khi hoa tan hoan toan, lam bay hoi trén bép cach thuy dén khi bét
d4u két tinh. Hoa tan mudi vao nwéc, 1am lanh va chuyén dung dich vao binh dinh m&c 1000 ml, pha
loang bing nuwdc dén vach va lc k.

4.4.2 Dung djch tiéu chudn, twong (rng 20 mg Cu trén lit

Cho 20,0 ml dung dich gbc 4.4.1 vao binh dinh mirc 1000 ml, pha lodng bing nwéc dén vach va lac

ky.
1 ml dung dich tiéu chudn nay chira 20 pg Cu.

Pha ché dung dich tiéu chuan nay trwéc khi ding
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5 Thiét bi, dung cu
Dung cu phong thi nghiém théng dung, va
5.1 May quang phé hap thu nguyén tr
Mot dén catod ddng réng; ngudn cap khéng khi va axetilen du tinh khiét d& cé ngon Itka nghéo nhién
liéu sang déu, khdng co nwérc, khdng co dau ciing nhu khéng cé dong.

May quang phd hép thu nguyén t& duoc coi la thod man yéu cau néu sau khi téi wu hoa theo 7.3.4,
giéi han phat hién va néng d dac treng phu hop véi cac tri s6 do nha san xuét néu ra, néu né dap
rng cac chi tiéu vé dd chinh xac néu trong 5.1.1.

5.1.1 Dd chinh xac nhé nhét

Tinh toan d9 l&ch tiéu chudn clia muéi phép do d hap thy clia dung dich tiéu chudn ¢6 ndng do cao
nhat (trir m&u chuén "khéng"). B léch tiéu chudn khéng dwoc viot qua 1,0 % dd hap thu trung binh.

Tinh toan @6 I&ch tiéu chuan clia mudi phép do dd hap thu véi dung dich tiéu chudn cé ndng dé nhé
nhét (trr mau chuén "khéng"). Do léch tiéu chudn khéng dwoc vt qué 0,5 % clia dd hip thu trung
binh ctia dung dich tiéu chuan dam dac nhét.

MGt diéu mong mubdn la thiét bi phai tuan thli cac yéu cdu dac trung bd sung néu trong 5.1.1.1 dén
5.1.1.3.

5.1.1.1 Néng d6 dic trung

Nong d6 dac trung d@éi véi ddng trong mdt nén twong ty nhw dung dich mau phan tich cudi cling phai
trdi hon so véi 0,10 ug Cu trén mililit.

5.1.1.2 Gi&i han phat hién

Gidi han phat hién dwgc dinh nghia Ia hai lan do léch tiéu chudn cla 10 phép do dd hap thu ctia dung
dich chira nguyén t6 thich hop véi mire ndng dd Iwa chon dé& cho mét d6 hap thu & ngay phia trén do
hép thy ctia mau chudn "khong".

Gi@i han phat hién ctia déng trong mét nén tuong ty nhw dung dich mau phan tich cudi phai tét hon
so v&i 0,15 pg Cu trén mililit.

5.1.1.3 D tuyén tinh cta db thi

Do déc clia dweng chudn bao gdm 20% phia trén ctia pham vi ndng dé (biéu thi sw bién thién sang
dd hép thu) khéng dwoc nhé hon 0,7 1an gia tri 6 déc clia 20 % phia dwéi clia pham vi ndng dd
(biéu thj sy bién thién sang dé hap thu) dwoc xac dinh theo cuing phuong phap.

Déi voi thiét bj dwoc can chinh ty ddng st dung 2 hodc nhiéu mau tiéu chudn, né phai dugc thiét lap

truée khi tién hanh phan tich béng viéc Icé dwoc cac sé do d6 hap thy, sao cho chiing thod man cac
yéu cdu vé do tuyén tinh ctia dé thj.
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5.2 Thiét bi phu tro

Can thiét trang bi mét may vé gian db hoac thiét bi man hinh hién sé dé danh gia cac chi tiéu trong
5.1.1 va tat ca cac phép do tiép theo.

Thang do mé rong cé thé dugc str dung cho téi khi dd nhiu quan sat thdy 1on hon so véi sai s doc
va thuong xuyén khuyén nghi déi véi dé hap thu thap hon 0,1. Néu thang do mé rong can dugc sty
dung va may khéng cé phwong tién doc cac tri s ctia hé s thang do md rong, tri sé dé c6 thé dwoc
tinh toan béng cach do mét dung dich phi hop c6 hodc khéng ¢é thang do md rong va don gian chia
tin hiéu nhan dwoc.

6 Lay mau

Lay mau thép va gang phu hop véi TCVN 1811 (ISO 14284),

7 Cach tién hanh

CANH BAO: Hoi axit pecloric ¢é thé gay nd khi tén tai hoi amoniac, khéi nitore hay chét hivu co néi
chung.

Phai ddm bao chéc chén ring hé théng phun suwong va hé théng tiéu thoat dwoc riva sach khéng con axit
pecloric sau khi dung.

CHU THICH: Tét ca dung cy thuy tinh trwéc tién can duoc rira trong axit clohydric (p = 1,19 g/ml pha lodng
1+1), sau d6 bang nuéc. Lugng ddng cé trong céc va binh dinh mirc 6 thé kiém tra dwoc bang cach do do
hép thy clia nuérc cét cho vao dung cy thuy tinh sau khi rira axit.

7.1 Khéi lwgng méu phan tich
Diing cén c6 dd chinh xac 0,001 g, can 0,5 g mau phan tich.
7.2 Thi nghiém trang

Tién hanh phan tich thi nghiém trdng song song va lan lwot theo cling mét cach, str dung cing
nhirng s6 lwong véi tit ca cac thube thir.

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

Cho khéi lvgng mau phan tich (7.1) vao trong céc 250 ml. Thém vao, tirng lwgong nhd mét, 20 ml hén
hop axit clohydric - axit nitric - axit pecloric (4.3), day c6c bang mat kinh ddng hd, dun néng nhe dén
ngirng phan @ng. Béc hoi dén khi xut hién khoi tring day d3ic cla axit pecloric. Tiép tuc béc khoi
trong 1 min & médt nhigt dd dé sao gitr dwoc dong hdi lvu déu dan khoi triing axit pecloric phu trén
thanh céc.
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CHU THICH: Béi voi mau khang tan ngay trong hdn hop axit clohydric-axit nitric-axit pecloric (4.3), hoa tan
trude trong 10 ml hén hop axit clohydric - axit nitric (4.2) trudc khi thém vao 20 ml hén hop axit clohydric - axit
nitric - axit pecloric (4.3).

Dé yén cho ngudi, cho vao 25 ml nwéc va dun néng t tir cho tan mudi. Lam lanh Ian niva va chuyén
vao binh dinh mic 100 ml. Pha lodng bang nwéc dén vach va lac ky.

Loc béng cach gan qua mét gidy loc chay trung binh khd dé loai bat ky cdn khong tan hay két taa
nao, thi du graphit, axit silixic hodc axit vonframic, thu dung dich loc vao mét céc khd, sau khi da bé di
nhi¥ng phan dung dich loc dau tién.

Néu ham Iwgng ddng du tinh cia mau phan tich vt qua 0,1 % (khéi lwgng), dung dich cin dwoc
pha loang theo cach sau:

Chuyén 20 ml dung dich vao binh dinh m&c 100 ml, pha lodng bang nwéc dén vach va lac ky.

CHU THICH: Néu dung dich phai pha loang d tao dung dich phan tich, dung dich thi nghiém trang (7.2) ciing
phai pha loang theo cling cach.

7.3.2 Chuan bi dung dich tiéu chuin
Cho 10 g + 0,01 g sét tinh khiét (4.1) vao trong c6c 1 lit. Thém vao nhirng Iwgng nhd mét, 400 ml
hén hop axit clohydric-axit nitric-axit pecloric (4.3) va dun nhe cho dén hoa tan.

Khi mau tan hoan toan, bc hoi dén xuét hién khoi tring day déc cua axit pecloric. Tiép tuc béc khoi
trong 1 min & mét nhiét do dé sao gitr dwgc dong hdi lwu déu dan khéi trdng cta axit pecloric phu
trén thanh céc.

D& yén cho ngudi, cho vao 100 ml nwéc va dun néng tir tir cho tan mudi. Lam lanh 1an niva va
chuyén vao binh dinh mrc 500 ml. Pha loang béng nwéc dén vach va lic ky.

7.3.2.1 Ham lwgng déng < 0,1 % (khéi lvong)

Chuyé&n mét loat thé tich 25 ml dung dich sét (7.3.2) vao cac binh dinh mirc 100 ml. Ding pipet hodc
buret cho vao cac binh dinh mirc twong rng:0 (mau chuén “"khéng"); 2,5; 5,0; 10,0; 15,0; 10,0; va 25
ml dung djch tiéu chudn ddng (4.4..2). Pha lodng bang nwéc dén vach va lac ky.

7.3.2.2 Ham lwgng déng tir 0,1 % (khéi lwgng) dén 0,5 % (khéi lvgng)

Chuyé&n moét loat thé tich 5 mi dung dich sét (7.3.2) vao cac binh dinh mir¢ 100 ml. Dung pipet hoac
buret cho vao c4c binh dinh mirc twong ng:0 (mau chuén "khéng"); 2,5; 5,0; 10,0; 15,0; 10,0; va 25
ml dung dich tiéu chuan déng (4.4.2). Pha lodng bang nuéc dén vach va lac ky.

CHU THICH:1 ml dung dich déng tiéu chudn (4.4.2) pha loang dén 100 ml twong dwong véi 0,004 % (khéi
lvgng) Cu trong trudng hop 7.3.2.1 va 0,02 % (khdi lugng) Cu trong truéng hop 7.3.2.2.

7.3.3 Piéu chinh may quang phé hép thu nguyén te

Xem Bang 1.
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Bang 1
Kiéu den Cathod déng réng
Buwdc séng 3247 nm
Ngon Ira | Ngon I(ra gdy manh axetilen-khéng khi, dwoc diéu chinh dé co
| d6 nhay déng lon nhét
Dong dién cho dén  Theo khuyén nghj ctia nha san xuét
D0 réng dai phb Theo khuyén nghi clia nha san xuét

Khi khéng c6 dé xuét vé d6 rong dai phd néu trong Bang 1, mét chi dan sau day dwoc néu ra:
ddng 324,7 nm — dd rdng dai phd trong pham vi 0,3 dén 1,0 nm.

CHU THICH: Nhirng khuyén cdo ciia nha san xuét thiét bi phdi dwgc thye hién mot cach chat ché va dic biét
ch ¥ 1 nhirng diém an toan sau day:

a) Ban chét gay nd cua khi axetilen, nhirng quy dinh lién quan dén viéc st dyng né.
b) Cén thiét phai che chin mét cia nhan vién thao tac khéi birc xa cyc tim béng kinh mau.

¢) Cén phai gitr d4u mo @bt sach sé khong c6 vay can do mudi peclorat tao nén, v.v... Mé dét bj bit kin co
thé gay nén chay nd.

d) Phai dam béo éng do khi 4p ké ludn chira nuéc.
7.3.4 T6i wu hoa may quang phé hép thu ngon lira
Sau day la nhirng hwéng dan cla nha san xuét cho viéc dwa thiét bj vao str dung.

Khi cwdng do dong dién deén, budc song, toe dd dong khi da dwgc didu chinh, md dét da thép sang,
tién hanh phun nwéc cho téi khi cac chi sé trd nén én dinh.

Dung méu chuén "khdng" (7.3.2.1 hoéc 7.3.2.2) diéu chinh trj sé hép thy vé 0.

Lwa chon cach bé tri gidm nén hoac thoi gian tich phan dé cé tin hiéu twong déi én dinh nham thoa
man céc yéu cAu vé do chinh xac néu trong (5.1.1).

Diéu chinh ngon Itra thanh giy manh va chiéu cao mé ddt cach phia duéi dwdng truyén sang 1 cm.
Phun xen ké cac dung dich tiéu chuan tai ndng dé cao nhét va mau chuén "khéng", diéu chinh téc do
dong khi va vi tri md dét (ngang, dirng hodc quay) cho dén khi hiéu sé d hap thy gitra cac dung dich
chudn nay 12 I6n nhat. Hay kiém tra d& may c6 dwoc sy can chinh chudn xac véi buwédc séng yéu
cdu.

Danh gia cac chi tiéu clia 5.1.1 d& dam bdo rang thiét bj thich hop cho viéc phan tich.

7.3.5 Phép do phd

10



TCVN 8513:2010
M& réng thang do duoc sap xép sao cho dung dich chuan cé ndng dd Ion nhat tao do lech gan hét
thang do. Phun cac dung dich chudn nhiéu Ian theo thr tw tdng dén khi mdi mdt 1an phun dat do
chinh xac quy dinh, diéu dé méi chirng té thiét bi da dat dwoc tinh én dinh. Chon hai dung dich
chudn, mét cé d6 hap thu nhé hon ngay duwdi so voi dung dich mau phan tich va mét cao hon ngay
trén. Phun nhirng dung dich nay trwéc tién theo thir tu ting dan, sau dé theo thi tw gidm dan, dung
dich mau phan tich duoc coi nhw dung dich trung gian, trong tirng trwérng hop do d6 hap thu so vai
nwéc. Phun toan bd day dung dich chudn mét 1an nira.

Tuy nhién cac phuong phap nay khéng thé thuc hién tiép véi thiét bi tw dong ma thiét bi nay chi chap
nhan hai dung dich tiéu chuén. Trong tredng hop nay co mdt d& xuét 1a hai dung dich “xen gitra”
khdng dwoc st dung nhu tiéu chudn dau nhung ching phai dwoc phan tich xen ké véi dung dich
méau phan tich.

Phun dung dich tiéu chuin & nhirtng pham vi théi gian déu dan trong subt qua trinh do clia mét dot
phan tich. Phai lam sach mé dét néu két qua c6 biéu hién mét chinh xac do tic ban gay ra.

Ghi két qua do hap thu cla tirng dung dich chuén.
Ghi két qua 66 hép thu ciia dung dich mau phan tich va dd hép thu trung binh clia thi nghiém trang.

Dung db thi chuan (7.4), chuyén ddi dé hap thu clia dung dich mau phan tich va thi nghiém tréng
sang microgram Cu trén mililit

7.4 Vé dd thj chuan

Can thiét phai xay dung dwdng chudn méi cho tirng loat mau phan tich hay déi véi mét pham vi ham
lwgng déng du tinh.

Trwéc khi vé dd thi, can thiét phai xac dinh néng dd (thwc hodc tuong ddi) ciia mau chuén "khéng" so
véi mot loat dung dich tiéu chuan. Néng do nay tinh dwoc bang cach vé dd hap thu cta 3 dung dich
tiéu chudn dAu tién va ngoai suy dwéng cong theo truc ndng d. Ndng do biéu thj bang microgram
Cu trén mililit, dwoe thém vao tri sé ndng d cla tirng dung dich tiéu chudn trwdc khi xay dgng
dwéng chuén.

Xay dung db thi chudn bang cach vé cac két qua dd hap thyu clia cac dung dich tiéu chudn so véi
ham luwgng déng biéu thi bing microgram trén mililit. Can xem xét dé hép thu cla hai dung dich tiéu
chudn lién k& trén dwong chudn. Néu sb ghi ctia hai dung dich tiéu chudn nay so véi db thi khéng
sai léch nhiéu hon chi tiéu dd chinh xac cho phép thi khi d6 sé ghi ctia dung dich méu phén tich duoc
chép nhan.

8 Tinh toan két qua
8.1 Phwong phap tinh

Ham lwong ddng, biéu thi bing phan tram theo khdi lwong, we, (%), dugc tinh bang cong thirc sau:

11
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(po — py) x D x 100 xﬂ
10° m

W, (%) =

_ﬁ’u_p1)XD

~ 100xm
Trong do:
m  la khéilwgng méu thir, tinh bang gam;

po  la ndng dd ddng trong dung dich mdu phan tich tinh dwgc tir b thi chuén (7.4), tinh bang
microgram trén mililit;

p: 12 ndng dd ddng trong thi nghiém tring, tinh biing microgram trén mililit;
D |4 hé sb pha loang trong 7.3.1:
D=1 dbivéi miu cod ham lwgng dong du tinh 12 0,1 % (khéi lwgng) hodc nhd hon;
D=5 déi véi mau cé ham lwgng déng du tinh 1&n hon 0,1 % (khéi luvong).
8.2 b6 chum

Viéc kiém tra d6 chum ciia phwong phap nay dwoc 8 phang thi nghiém thuwe hién, st dung 5 mirc
déng, mbi mét phong thi nghiém phan tich xac dinh bén hosic nam két qua cho tirfng mirc ddng.

Két qua dwoc xt ly bang phwong phap théng ké phi hop véi TCVN 6910 (ISO 5725).

Céc di liéu nhan dwoc cho thiy ¢6 sw twong quan logarit gitba ham lweng ddng va do 13p lai va do
tai lap trong pham vi 0,02 % dén 5 % ddng cla cac két qua phan tich, phan c6 pham vi ham luong
duoc tém tat trong Bang 2.

Bang 2
Ham lwong déng Do 1ap lai Do tai lap
% (khdi lwgng) r R
0,005 0,0004 0,000,
0,01 0,000, 0,001,
0,02 0,001; 0,002
0,05 0,003, 0,005,
0,10 0,006, 0,011
0,20 0,012 0,020
0,50 0,028 0,046

Hiéu sb giva hai két qua riéng ré do mét ngwdi phan tich tim dwoc trén mét vat liéu thir gibng hét
nhau, str dung cung loai dung cy trong pham vi thdi gian ngén, khéng duoc vurot qua dé Iap lair, so
vGi két qua trung binh khéng nhiéu hon 1 1an trong 20 truéng hop, véi s van hanh binh thwéng va
chuén xéc clia phwong phap.

12
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Hiéu sé gitra hai két qua doc Iap va riéng ré do hai nguoi phan tich & hai phong thi nghiém khac

nhau trén mot vat liéu thdr gidng hét nhau sé vt qua do tai lap R, so voi két qua trung binh khong

nhiéu hon 1 I4n trong 20 truong hop, véi sy van hanh binh thuong va chudn xac clia phuong phap.

9 Bao cao thee

Bao c4o thlr phai bao gbm cac ndi dung sau:

a)
b)
c)
d)

Phwong phap duoc siv dung vién dén tiéu chuan nay;
Két qua va hinh thire chung dwoc biéu thi;
Nhirng nét dac biét khac thuwéng dwoc ghi lai trong qué trinh xac dinh;

Moi cach thao tac khong dwoc quy dinh trong tiéu chudn nay hodc moi cach thao tac tuy y co

anh hudng dén két qua phan tich.

13
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Phu luc A

(Tham khao)

Théng tin bd sung vé cac thir nghiém cé s hop tac quéc té

Bang 2 duoc lay tir két qua phan tich thir nghiém quéc té da tién hanh nam 1978 trén ba miu thép

va hai mau gang tai bdn quéc gia va gdm tam phong thi nghiém.

Két qua thir nghiém duoc bao céo trong tai liéu 17/1 N 432, thang 9 ndm 1980. Db thi bidu di&n cac

di liéu vé dd chum dwoc néu trong Phuy luc B.
Céac mau phén tich st dung dugc néu trong Bang A.1

Bang A.1

Miu

Ham lwong déng
% (khéi luong)

BCS434  (Thép cacbon thuong)
BCS 407  (Thép hop kim thap
BCS 172/3  (Gang hop kim )

BCS 365 (Alcomax I11)

BCS 173/1  (Gang austenit)

0,017
0,43
1,50
2,70

5,05

CHU THICH :

Phan tich théng ké dwoc thyc hién theo TCVN 6910 (ISO 5725)

14
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Phyluc B
(Tham khao)

D6 thi biéu dién cac di liéu vé dd chum

Pham vi ap dung

01

008
008
00 -
203

0,02

0.0
DO

0,066

0,006 |
9,003 |

ooz

son
0.0COB
€000 s |

10004

Lo o aaal L g sl o saal P B W PR U P P |

0056 am 007 cos 01 t? a5 1 2 +

Ham lwgng ddng [% (khéi legng))

Hinh — Méi twong quan giira ham lwgng déng va dd 1ap lai r,

hodic db tai lap R
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