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L&i néi dau

TCVN 8503:2010 hoan toan twong voéi 1ISO 4941:1994,

TCVN 8503:2010 do Ban ky thuat tiéu chuan quéc gia TCVN/TC 17 Thép
bién soan, Téng cuc Tiéu chuan Do lwédng Chét lwong @& nghi, Bd Khoa
hoc va Cong nghé cdng bd.



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 8503:2010

Thép va gang - Xac dinh ham lwgng molipden -
Phwong phap quang ph6 thiocyanate

Steel and iron — Determination of molybdenum content —
Thiocyanate spectrophotometric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phwong phéap quang phé thiocyanate dé xac dinh ham lwgng molipden trong
thép va gang.

Phuwong phap nay ap dung cho ham Iwgng molipden trong pham vi 0,005% (khéi lwgng) va 0,125 %
(khéi lwgng).

Vanadi va vonfram can trd viéc do quang phd gay ra bdi ham luwgng cla ching khi ty sé V/IMo Ién
hon 16 hoac ty sé W/Mo 16n hon 8 (xem Cha thich 1).

CHU THICH 1: Tuy nhién, ty sé V/Mo hodc W/Mo (I&n t&i 300) c6 thé dwge chdp nhan, nhung trong nhirng
treong hop nhu vay, phép do phai thyc hién that nhanh sau khi chiét.

2 Tai liéu vién dan
Céc tai lidu dudi day 1a rat can thiét dbi voi viéc ap dyung tiéu chudn nay. Déi véi tai liéu co ghi nam

cong bd, ap dung phién ban dwgc néu. Déi véi tai liéu khéng c6 ndm cdng bd, 4p dung phién ban
mé&i nhét ké ca céac stra ddi, néu cb.

TCVN 1811:2009 (ISO 14284:1996) Thép va gang — L&y méu va chuén bj méu thir dé xéc djnh thanh
phén hoé hoc.

TCVN 4851 (ISO 3696), Nudc dung dé phan tich trong phong thi nghiém - Yéu céu ky thudt va
phuwong phap thi.

TCVN 6910 (ISO 5725), £6 chinh xéc (d6 ding va dé chum) cua phuong phap do va két qua.

TCVN 7149 (ISO 385), Dung cy thi nghiém bang thdy tinh - Buret.

TCVN 7151 (ISO 648), Dung cy thi nghiém béng thay tinh - Pipet mét murc.
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TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cu thi nghiém béng thay tinh - Binh dinh mure.
TCVN 7158 (ISO 4800), Dung cu thi nghiém bang thiy tinh - Phéu chiét va phéu chiét nhé giot.

3 Nguyén tac

Hoa tan khéi lwgng mau phan tich trong mét hdn hop axit thich hop va phan huy cacbit bang xy
hoa.

Tao hop chat mau clia molipden trong s ¢6 mit clia cac ion thiocyanate, st (11) hosic ion déng (II)
va dung butyl axetat dé chiét phirc nay.

Do quang phd phirc mau & bwéc séng 470 nm.

4 Thudc thir

Trong qué trinh phan tich, néu khong c6 thoa thuan nao khéc, thi chi str dung thudc thir dugce chirng
nhan tinh khiét phan tich va chi dung nwéc loai 2 nhw dwgc quy dinh trong TCVN 4851 (ISO 3696).

4.1 Sit tinh khiét, dang vay hodc bdt, v&i ham lwong molipden nhé hon 0,0005% (khéi lwong) va
khong c6 vonfram va vanadi.

4.2 Butyl axetat

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

4.4 Axit clohydric, p= 1,19 g/ml;

4.5 Axit clohydric, p = 1,19 g/ml, dung dich pha lodng 3+1

4.6 Axit clohydric, p = 1,19 g/ml, dung dich pha lodng 1+1

4.7 Hon hop axit |

Cho 2 thé tich axit clohydric (4.4) vao 1 thé tich axit nitric (4.3) va l4c k.
Pha ché ngay trwérc khi dung.

4.8 Hén hop axit Il

Cho 150 ml axit ortophophoric (p = 1,71 g/ml) vao 300 ml nwéc va thém 360 ml axit pecloric (p = 1,67
g/ml) vao dung dich axit lodng d6. Chuyén dung dich vao binh dinh mirc 1000 ml, thém nuwéc dén
vach l&c ky.

CHU THICH 2:Trong viéc chudn bj dung dich nay, c6 thé dung 150 ml axit sunfuric (p = 1,84 g/ml) thay cho
360 ml axit pecloric (p = 1,67 g/ml).
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4.9 Axit L(+) ascobic, dung dich 100 g/l

Pha ché dung dich tai thai diém st dung.

4.10 Amoni thiocyanate, dung dich 320 g/l.

Bao quan dung dich tranh anh sang.

4.11 Ddng (N), dung dich twong &ng véi 70 g Cu(ll) trén lit trong méi tredng axit clohydric.

Hoa tan 0,188 g ddng (Il) clorua ngam hai phan t& nuwéc (CuCl,.2H,0) hodc 0,275 g ddng sunfat
ngam nam phén t& nwéc (CuS04.5H,0) trong 125 ml axit clohydric (4.4). Chuyé&n dung dich vao binh
dinh mdre 1000 ml, thém nwée dén vach va lic ky.

4.12 Thiéc (1) ddng () clorua, dung dich trong méi trwdng axit clohydric.

Hoa tan 80 g thiéc (I1) clorua ngam hai phan t& nuwéc (SnCl;.2H,0) trong 155 ml axit clohydric (4.4).
Thém 100 ml dung dich (4.11). Chuyén dung dich vao binh dinh mirc 1000 ml, thém nwéc dén vach
va lac ky.

Pha ché dung dich ngay trudc khi ding.
4.13 Sét, dung dich axit twong (rng 10 g Fe trén 1 lit.

Can chinh xac 10,0 g st tinh khiét (4.1). Chuyén lwgng can vao céc 1.000 ml va hoa tan béng cach
than trong cho vao 500 ml dung dich hén hop axit Il (4.8). Sau khi lam lanh, chuy&n vao binh dinh
merc 1.000 ml, thém nwéc dén vach va lac ky

4.14 Molipden, dung dich tiéu chuén .
4.14.1 Dung dich géc, tuong irng véi 500 mg Mo trén lit.

Ding can ¢6 dd chinh xac 0,0001 g, can 0,500 g molipden kim loai (cé do tinh khiét nhé nhét 1a
99,95% (khéi lwgng), xem chu thich 3). Chuyén vao céc 1.000 ml. Cho vao 500 ml axit clohydric (4.4)
va dun néng; thém vao hai giot axit nitric (4.3) d& gitp mau tan. Lam ngudi dung dich.

Chuyén hét dung dich vao binh dinh md&c 1000 ml, pha lodng béng nwé'c dén vach va l&c ky.
1 ml dung dich géc nay chra 500 pg Mo.

CHU THICH 3: Céac kim loai tinh khiét, dac biét duéi dang bot dé bi thay ddi do qué trinh dxy hoa. Do dé trudc
khi dung nén kiém tra ham lugng dxy.

4.14.2 Dung dich tiéu chuén, twong (ng véi 5 mg Mo trén lit.

Chuyén 10,0 ml dung dich géc molipden (4.14.1) vao binh dinh mirc 1000 ml. Thém 500 ml axit
clohydric (4.4), pha loang bang nuéc dén vach va lac k.

Pha dung djch ngay trwée khi ding.

1 ml dung dich tiéu chuén nay chira Spg Mo.



TCVN 8503:2010
5 Thiét bi, dung cu

T4t ca dung cu thuy tinh do thé tich phai |a loai A phu hop voi TCVN 7149 (ISO 385), TCVN 7151
(1ISO 648) hoac TCVN 7153 (ISO 1042).

Str dung dung cu théng dung ctia phong thi nghiém va

5.1 Phéu chiét Gilson (phéu hinh cau), ¢6 dung tich biéu kién 100 ml va loai 3 theo TCVN 7158 (ISO
4800).

5.2 May quang phé

5.3 Cuvet, c6 chiéu day 1,0 va 2,0 cm,

6 Lay mau

LAy mau thép va gang theo TCVN 1811 (ISO 14284).

7 Cach tién hanh

CANH BAO: Hoi axit pecloric c6 thé gay nd khi gap khi amoniac, khéi nitoro hodc chét hiru co néi
chung.

7.1 Khéi Iwgng méu phén tich

Dung can c6 d chinh xac 0,0001 g, can 1,00 g mau phan tich.
7.2 Qua trinh xac dinh

7.2.1 Chuén bj dung dich miu phan tich

Chuyén khéi lwgng méu phén tich (7.1) vao trong binh nén 250 ml va chii y cho vao 30 ml hén hop
axit | (4.7).

Bun néng nhe cho dén ngirng sui bot. Vonfram cé mat sé két tia mdt phan.

Cho vao 50 ml hén hop axit Il (4.8). Bun dén khi bit du sbi nhe va tiép tuc dun néng dén khi thoat
hét khoi trdng day dic.

Khi hén hep axit Il dwgc pha ché tir axit sunfuric va axit ortophotphoric, viéc dun phai dwoc tiép tuc

va viéc phan huy hoan toan cacbit phai dwgc thwe hién béng cach cho thém axit nitric (4.3) (xem chu
thich 4).

Lam lanh va chuyén hét dung dich vao binh dinh mcrc 100 ml. Thém nuéc dén vach va Ic ky.

Néu c6 can hodc két tua trong dung dich, loc mot phan qua gidy loc khd va thu dung dich loc vao mét
cbc khd sau khi da vt bd phan dung dich dau tién.
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Chuyén 20 ml dung dich vao binh dinh mirc 50 ml, thém 10 ml axit clohydric (4.4), pha lodng bang
nwéc dén vach va lac ky. Day la dung dich phan tich A.

CHU THICH 4: Két tiia vonfram hoa tan vi ¢6 mt cua axit ortophotphoric.

7.2.2 Chuén bi dung dich so sanh

Can chinh xac 1,00 g st tinh khiét (4.1). Cho lwgng céan sét vao binh nén 250 ml va can than cho vao
30 ml hén hop axit | (4.7). Thuc hién nhu da néu trong 7.2.1, b4t du tir doan th( hai. Day la dung
dich so sanh B (xem chu thich 5).

CHU THICH 5: Dung dich so sanh dugc chudn bj nhu thé cho phép loai trir 6 hap phu do molipden ¢6 trong
sét tinh khiét va trong tat ca cac thuéc thir tao nén trong thai gian do.

7.2.3 Tao va chiét hgp chit cé mau

7.2.3.1 Dung dich phan tich

Huat 25,0 mi dung dich phén tich A (7.2.1) va chuyén vao phéu chiét (5.1).

Dung pipet vira cho vao vira lac sau mdi lan cho vao céc thube thir theo thir ty sau:
- 5 ml dung dich déng (1) (4.11);

- 10 ml dung dich axit clohydric (4.5);

- 5 ml dung dich axit L(+) ascobic (4.9).

L4c va doi trong 3 min cho dén khi giam cwéng dd mau dung dich. Thém 25,0 ml butyl axetat (4.2),
xem chu thich 6, va trén d&u bing dao ngugc phéu nhiéu 1an,

CHU THICH 6: Diéu can thiét 1a dung pipet do thé tich cho tt ca khéng trir cho dung dich nao, dic biét 13
butyl axetat (4.2) la dung méi chiét phirc molipden.

Dung mdt pipet thém vao ngay 5 ml dung dich amoni thiocyanate (4.10) va I&c nhe trong 1 min as
chiét phire molipden sang 16p hiru co. D& yén cho phan I6p.

Khi cac |&6p da phan tach hoan toan, thao 16p nwéc va vt bé di. Dung mét pipet thém 10 ml dung
dich thiéc (I1) ddng (Il) clorua (4.12) vao phéu chiét (5.1). Lic trong mét min, d& yén cho phan Iép,
thao lép nwéc va vit bd. Thu Iép hiru co vao binh dinh mirc c6 nit mai kin khit (xem cha thich 7).

Phai dam bao rding chi ¢6 1&p hitu co dugc chuyén sang binh dinh muec.

CHU THICH 7: Cn chu ¥ loai trir sy nhidm ban ciia 16p hiru co. Tuy nhién mét sb hat nwéc li ti dwdi dang
huy&n phu c6 trong I6p hiru co 1a khéng thé loai bd. Ching sé can trér viéc do quang phd, trir khi c6 khoang
thei gian dG cho phép ching Ing xuéng day binh.

7.2.3.2 Dung djch so sanh

L&y 25,0 ml dung dich so sanh B (xem 7.2.2), cho vao phéu chiét (5.1) va tién hanh nhw trong 7.2.3.1,
bét dau tir doan thi hai.
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7.2.4 Do quang phd

Tién hanh do quang phd cla dung dich phan tich (xem 7.2.3.1) st dung quang phd (5.2) & buwéc
séng 470 nm, trong mét cuvet (5.3), sau khi diéu chinh quang phd cé d6 hdp thy quang vé 0 ddi véi
dung dich so sanh (xem 7.2.3.2). Chiéu day cuvet dwgc str dung nhw sau:

- i voi ham lwong Mo < 0,025 % (khdi lwgng): 2 cm
- Bdi voi ham lwong Mo > 0,025 % (khdi lvgng): 1 cm

Cén chl y lya chon nhirtng cuvet 2 cm dam bao chidu day chinh xac gép 2 I4n so véi cuvet 1 cm
dung d& xay dung dé thi chuén.

Khi ty s6 V/Mo 1&n hon 16 hay ty s& W/Mo Ién hon 8, tién hanh do trong khodng thoi gian khong qua
30 min ké tir sau khi chiét.

7.3 Xay dwng dwéng chuén

7.3.1 Chuén bj dung dich tiéu chuén, cé lién quan dén phép do quang phd str dung cuvet cé
dd day 1 cm.

Cho vao lién tiép mét loat sau phéu chiét (5.1) dwoc danh diu tir 0 dén 5 nhivng thé tich thubc thir
nhu dwoc néu trong Bang 1.

Lac tirng phéu va dgi trong 3 min cho dén khi cwéng dd mau dung dich giam di.

Cho 25,0 ml butyl axetat (4.2) vao tirng phéu chiét va Iat ngwoc phdu nhidu 14n dé trén déu.
Tiép tyc thire hién nhw trong 7.2.3.1, bét dau tir doan cudi thir ba, ngay sau chu thich 6.
7.3.2 Do quang phd

Tién hanh do quang phd cla dung dich chudn (xem 7.3.1) theo nhw d& néu trong 7.2.4, sau khi da
diéu chinh quang phd (5.2) c6 @ hép thu quang vé& s6 0 so véi mau chudn "khéng" (xem Bang 1).

7.3.3 Vé db thj chuén

Dyng dd thj chudn bang cach vé két qua do hap thy quang so véi ndng do molipden tinh ra
microgram trén mililit trong dung djch do.

10
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Bang 1
Thubdc thir Cac thé tich cho tirng sé dung dich chuén, ml

o" 1 2 3 4 5
Dung dich sét (4.13) 10 10 10 10 10 10
Dung dich déng (I1) (4.11) 5 5 5 5 5 5
Dung dich tiéu chun Mo (4.14.2) 0 50 10,0 15,0 20,0 25,0
Axit clohydric (4.6) 25 20 15 10 5 0
Dung dich axit L(+) ascobic (4.9) 5 5 5 5 5 5
1) Mau chudn "khéng"

8 Tinh toan két qua
8.1 Phwong phap tinh

Chuyén ddi do hép thu quang do dwoc & 7.2.4 ra ndng do twong (rng tinh bang microgram molipden
trén mililit trong dung dich méu phan tich da Ién mau béng cach st dung db thi chuan duoc vé trong
7.3.3.

Ham Iwgng molipden wy,, biéu thj bang phan tram khéi lwgng, dwoc tinh bang céng thirc sau:

50 V 1 1 1
Wo = XViXx —x —2x — X X —
Mo T P X Y, 20" m T 10° (b

=pmx25x§xmxix L d

25220 “m *10° b

AL
P X 20m b

Puo

40mb
Trong dé:
Vo la thé tich clia dung dich phan tich dung dé xac dinh (xem 7.2.3.1), tinh béng mililit;
V; lathé tich cta butyl axetat (4.2) dung dé xac dinh (xem 7.2.3.1), tinh béng mililit;
V, lathé tich ctia dung dich phan tich (7.2.1), tinh bang mililit,;
Pmo 14 ndng @6 molipden, tinh ra microgram trén mililit trong dung dich phéan tich da lén mau;

m 14 khéi lwong mau phan tich(7.1), tinh bang gam;

"
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b  lachiéu day clia cuvet dung dé do, tinh bang centimet.
8.2 6 chum
Viéc kiém tra d6 chum duwoc thuc hién bdi 16 phong thi nghiém & 8 nwéc thye hién str dung 10 mire
molipden, mdi phong thi nghiém xac dinh ba két qua cho tirng mirc ham lwvgng molipden (xem chu
thich 8 va 9).
Cac mu str dung duoc théng ké trong Bang A1.
Két qua dwoc xtr Iy bang phwong phép théng ké phu hop véi TCVN 6910 (ISO 5725),

Cac dir liéu nhan duwoc dbi voi 5 miu trong pham vi cho thdy c6 sy twong quan logarit gitra ham
lwong molipden va do 14p lai (r) hoc d6 tai lap (Rva R,) clia két qua phan tich (xem Chu thich 10)
nhw da dwoc tém tét trong Bang 2. Biéu dién bang db thi cac di¥ liéu dwoc trinh bay trong Hinh B.1.

CHU THICH :

8. Hai trong ba két qua xac dinh dugc thyc hién trong nhirng didu kién c6 d6 13p lai nhw 43 dinh rd trong TCVN
6910 (ISO 5725), nghia 1a m$t nhan vién thi nghiém vé&i cing dung cy, didu kién thao tac gibng hét nhau, cung
duong chuan va mét khoang thdi gian ngén nhét.

9. Két qua xac dinh thir ba dugc thyc hién tai mot thai diém khac (& mdt ngay khac) cling do chinh nhén vién
thi nghiém nhu trong Cha thich 8 trén, s dung cling dung cu nhung véi duong chudn méi.

10. T hai két qua c6 duge cla ngay 1, s dyng phuong phap quy dinh trong TCVN 6910 (ISO 5725), ¢6 thé
tinh duoc d6 13p lai (r) va tinh tai san xudt (R). Tir két qua dau tién trong ngay 1 va két qud trong ngay 2, tinh
dugc db tai 1ap trong ndi bd phong thi nghiém (Rw) s dung phwong phap quy dinh trong TCVN 6910 (ISO
5725).

Bang 2
Ham lwging molipden Pé lap lai D6 tai lap

% (khéi lgng) r R R
0,005 0,0006 0,001 8 0,001 2
0,01 0,000 8 0,0023 0,0015
0,02 0,001 2 0,002 8 0,0019
0,05 0,001 8 0,003 7 0,0025
0,10 0,002 5 0,004 6 0,003 2
0,125 0,002 8 0,0050 0,003 5

12
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9 Bao cao thwr
Bao cao thir phai bao gébm céc ndi dung sau:

a) Tat ca mgi thong tin can thiét d& phan biét dwoc mau, phong thi nghiém va ngay thang phan
tich;

b) Phuong phap dwoc st dung vién dan tiéu chudn nay;
c) Két qua va hinh thirc biéu thi;
d) Nhi¥rng nét dac biét khac thwdng dwgce ghi lai trong qua trinh xac dinh;

e) Moi cach thao tac khéng dwoc quy dinh trong tiéu chuén nay hodc moi cach thao tac tay y co
anh hwdng dén két qua phan tich.

13
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Toan bd két qua cla cac thr nghiém duwoc bao cao trong tai liéu 1SO/TC17/SC 1 N 936, thang 4
nam 1992, Biéu dién bang dd thi cac di liéu vé dé chum déi véi tit ca cac mau dwoc néu trong Phu
luc B cling v&i cac cong thirc cho ndm méu cé ndng do thap nhét.

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

Phu luc A

(Tham khao)

MA&u thir da sir dung dwoc ligt ké trong Bang A.1.

14

Bang A.1

Ham lwong molipden

Dir liéu d6 chum

Mau % (khéi lrgng)
Cong Tim dwoc D6 Ep bi Do tai lap
nhdn = — r
W mo.1 W mo.2 R Rw
ECRM 096-1 (Thep khong 0,003 0,0027 0,002 8 0,0005 0,002 0 0,001 5
hgp kim) - [V:0,0036% (khoi
lveng)]
ECRM 481-1 (Gang) 0,011 0,0109 0,0109 0,0009 0,002 1 0,001 4
BCS 405 (Thép hgp kim 0,017 0,0156 0,0158 0,0008 0,001 8 0,0009
thap) [V:0,32% (khbi lwong)]
JSS 651-10 0,054 0,054 9 0,054 8 0,0020 0,003 4 0,002 6
(Thép khéng gi)
BCS 455-1 (Thép ’hqp kim 0,140 0,132 0,132 0,003 1 0,006 8 0,004 8
thép) [W:0,20% (khéi lgng)]
JSS 606-8 (Thép gi6) [V=| 0,58 0,549 0552 | 00110 | 00654 | 00134
0,83% (khéi Iwgng);
W:17,16)
F-112-1 (Thép hop kim thip) 1,21 1,274 1,272 0,025 4 0,0756 0,037 9
) [V=0,60; W:1,78]
ECRM 283-1 (Thép hop kim 3.41 3,440 3,434 0,0859 0,190 0,114
cao) [V= 3,28% (khéi lwong);
W:9,66]
ECRM 285-1 (Thép hop kim 5,07 5,061 5,073 0,093 6 0,339 0,169
cao) [V=0,02
NIST 153a (Thép dung cu) 8,85 8,840 8,833 0,199 0,428 0,177
[V=2,06; W:1,76]

W wo,1:trung binh trong ngay

W o 2:trung binh gitra cac ngay
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Phu luc B

(Tham khao)

Db thi biéu dién cac di® liéu vé dé chum
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Ham lwgng molipden (% (khéi lvgng))]

igr 04852 1g W wos - 2,115

IgR 0,32791g Wyo2 -2,172
IgR, = 0,30901g Wyo1 -2,205
Trong do
W 101 1a ham lrong molipden trung binh nhan dugc trong mét ngay, biéu thi ra phan tram khéi lugng.
W w02 1a ham lwgng molipden trung binh nhan dugc gitra cac ngay, biéu thj ra phan tram khéi luong.
Hinh B.1 — Mdi twong quan logarit gitva ham lwgng molipden W, va dé 13p lai (7)

hodc do tai lap (R hodc R.).

15
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