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L&i néi dau

TCVN 8517:2010 hoan toan twong véi 1ISO10714:1992.

TCVN 8517:2010 do Ban ky thuat tiéu chudn quéc gia TCVN/TC 17 Thép bién
soan, Téng cuc Tiéu chudn Do lwdng Chét lvgng d& nghi, B Khoa hoc va
Cdng nghé céng bb.



TIEU CHUAN QudC GIA TCVN 8517:2010

Thép va gang - Xac dinh ham lwong photpho -
Phwong phap quang phé photphovanadomolipdat

Steel and iron — Determination of phosphorus content —
Phosphovanadomolybdate spectrophotometric method

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phwong phap quang phd dé xac dinh ham legng photpho trong thép va gang
v&i cac gidi han néu sau day.

Phwong phap nay ap dung cho ham lugng photpho trong pham vi 0,001%( khéi Ivgng) va 1,0 %( khbi
lwgng).

Cac nguyén té asen, hafni, niobi, tantan, titan va vonfram can tr& viéc xac dinh photpho, nhung c6 thé
lam giam tirng phan sy can tré bing cach tao phirc chét va sir dung nhirng lrgng nhd mau phan tich.
Tuy thudc vao ndng dd nguyén té can, st dung cac khoang ap dung va khéi lvong mau nhur trong
Bang 1.

Gi¢i han th&p hon ctia khoang ap dung chi c6 thé dat t&i & nhirng m&u phan tich c6 ham lwgng nhd
cac nguyén té can.

Bang 1
Ham lwgng I&n nhit cia nguyén té can Khoi
! lwong Khoang ap dung
% (khéi lugng) méu % (khéi legng)
g
As Hf Nb Ta Ti w
0,05 0,1 1 0,1 2 2 1,0 0,001 dén 0,010
0,2 0,5 5 0,5 10 8 0,25 0,005 dén 0,040
0,5 15 10 1,0 25 25 0,10 0,010 dén 0,100
0,2 0,5 5 0,5 10 8 0,25 0,100 dén 1,00
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2 Tai lidu vién dén

Cac tai liéu dwéi day la rat can thiét doi voi viec ap dung tiéu chuan nay. Déi véi tai ligu co ghi nam
céng bd, ap dung phién ban duoc néu. Di véi tai liéu khong co nam cong bd, ap dung phién ban moi
nhét ké ca cac stra ddi, néu co.

TCVN 1811 (ISO 14284), Thép va gang — Ldy méau va chuén bi mau dé xac dinh thanh phan hoa hoc.

TCVN 4851 (ISO 3696), Nude dung dé phén tich trong phong thi nghiém - Yéu céu ky thuat va phuong
phap th.

TCVN 6910 (ISO 5725), 6 chinh xéc (d6 dang va do chum) clia phuong phép do va két qua do.
TCVN 7149 (ISO 385), Dung cy thi nghiém béng thdy tinh - Buret.

TCVN 7151 (ISO 648), Dung cu thi nghiém béng thdy tinh - Pipet mét mu.

TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cu thi nghiém béng thdy tinh - Binh dinh mirc.

3 Nguyén tac
Hoa tan khéi lwong mau trong hén hop axit ¢é tinh oxy hoa.
Béc khéi béng axit pecloric dé loai bé crém dwéi dang cromyl clorua dé bay hoi.

Tao phtrc cla silic va cac nguyén té chiu nhiét véi axit flohydric va tao phire cla lwgng dw axit flohydric
v&i axit ortoboric.

Chuyén dbi photpho sang dang photphovanadomolipdat trong dung dich axit pecloric va axit clohydric.
Dung 4-metyl-2-pentanon chiét photphovanadomolipdat véi sy c6 mét ctia axit xitric d& tao phirc asen.

Po quang phd & bwéc séng 355 nm.

4 Thudc thiy

Trong qua trinh phan tich, néu khong cé yéu ciu nao khac, thi chi str dung thudc thir dwgc chirng nhan
¢6 @ tinh khiét phan tich va chi diing nwéc d 2 nhw da quy dinh trong TCVN 4851 (ISO 3696).

Kiém tra bang thi nghiém tréng (7.2) @& biét rd thudc thir lién quan khdng cé photpho hoc ham lwgng
photpho rét thap. B4t ct khi ndo cén thiét, két qua cling phai dugc chinh stra phit hop. Cac loai thubc
thir cho két qua thi nghiém tréng cao (trén 10 pg) 1a khong thich hop va phai duoc loai bé.

4.1 Axit clohydric, (p = 1,19 g/ml);

4.2 Axit nitric, (p = 1,40 g/ml)

4.3 Axit nitric, (p = 1,40 g/ml) dung dich pha lodng 1+4
4.4 Axit pecloric, (p = 1,54 g/ml)
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4.5 Axit flohydric, (p = 1,14 g/ml);
4.6 Axit citric, dung dich:

Hoa tan 500 g axit citric ngadm mét phan t& nuwédc (HsCs07.H,0) trong nuéce, pha loang bang nudc dén
vach va lac ky.

4.7 4-Metyl-2-pentanon (isobutyl metyl keton)
Phai str dung ciing mét |6 4-Metyl-2-pentanon dé phan tich cho mét loat mau.
4.8 Hexa-amoni-heptamolipdat, dung dich:

Hoa tan 150 g hexa-amoni-heptamolipdat tetrahydrat [(NH,)sMo;024.4H,0] trong nwéc, pha loang bang
nwéc dén 1000 ml va lac ky

Dung dich nay phai dwoc pha ché méi hang ngay.

Két qua thi nghiém trang cao va khéng én dinh cé thé quy riéng cho thubc thir ndy. Trong trudng hop
nhw thé can thay 16 khac.

4.9 Amoni metavanadat, dung dich

Hoa tan 2,5 g amoni metavanadat (NH,VO5) trong nwéc, pha loang béing nuéc dén 1000 ml va léc ky
4.10 Natri nitrit, dung dich

Hoa tan 50 g natri nitrit (NaNO2) vao nwéc, pha loang bing nuéc dén 1000 ml va Iéc ky

4.11 Axit tetrafloboric, dung dich:

Hoa tan 75 g axit ortoboric (H;BO3) trong 600 ml nwéc trong cbc nhya. Thém 50 mi axit flohydric (4.5)
pha logng bing nudc dén 1000 mi va Iac k§. Dung dich c6 thé dun néng nhe néu axit boric c6 bidu hién
két tua.

B&o quan dung dich trong binh nhyra.
4.12 Photpho, dung dich tiéu chudn
4.12.1 Dung dich géc, twong ng v&i 1 g P trén lit.

Dung cén c6 d chinh xac 0,0001 g, can 4,393 g kali dihydro ortophotphat (KH,PO,) dwgc sy trudc &
110 °C d@én khéi lwgng khong ddi va lam ngudi trong binh hat &m.

Chuyén vao binh dinh mirc 1000 ml, hoa tan vao nwéc, pha loang dén vach va lc ky.
1 ml dung dich géc nay chira 1 mg P.
4.11.2 Dung dich tiéu chuén, twong &ng 10 mg P trén lit.

Cho 10 ml dung dich géc (4.12.1) vao binh dinh mc 1000 ml, pha loéng béng nuérc dén vach va lac
K§.
Pha ché dung dich tiéu chuan nay trudc khi dung.

1 ml dung dich tiéu chudn nay chira 10 pg P.
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5 Thiét bi, dung cu

T4t ca dung cu thuy tinh do thé tich phai 14 loai A phi hop véi TCVN 7149 (1SO 385), TCVN 7151 (ISO
648) hodc TCVN 7153 (ISO 1042).

Dung cu phong thi nghiém thong thuwéng va
5.1 May quang phd
May quang phd dworc trang bi d& do dd hép thu quang budc séng 355 nm.

St dung chiéu rong khe do nha san xuét khuyén nghi va dung 4-metyl -2-pentanon 1am dung dich so
sanh, do d6 hap thu quang cta dung dich Ién mau va dung dich thi nghiém tring (xem 7.3.2) & buéc
séng 340 nm. Sau dé tang tir tir bwéc séng dén khi thu duwgc do hdp thu quang I&n nhét (didu nay
thwang c6 dwoc & bwdc song 355 nm, xem ch thich 1). s&r dung bwéc séng nay cho viéc xac dinh.

CHU THICH 1: 355 nm khong 1a buéc séng véi phé hap thy I6n nhét clia phirc, C6 thé ding didm cyc dai do bdi
vi 4-metyl -2-pentanon bat dau hap thy anh sang tir bwéc séng thap hon dén khi dat dwoc @ hép thy quang lém
nhét. 355 nm dwoc chon dé cho hép thy quang cao nhét khéng c6 gia tri &m ddi véi ndng dd thap nhé tinh hdp
thy anh sang ctia dung méi.

5.2 Céc polytetrafloetylen (PTFE) hodc céc pefloalkoxy (PFA) (xem Cha thich 2), c6 dé béng
graphit.

Lam sach céc trvdc khi phan tich bing cach dé day axit clohydric (p =1,19 g/ml), dung dich pha lodng
(1+1) vao cbe va dun sbi trong 2 min. Sau d6 riva sach bang nuéc.

CHU THICH 2: Céc PFA dugc khuyén nghi trong tiéu chudn nay. Chung dwoc ché tao dac biét dung dé béc khoi
axit t¢i 280 °C.

5.3 Nguén nhiét, d& dang diéu khién nhiét 4 bé& mit.

6 Lay mau
Tién hanh I4y mau thép va gang phu hop véi TCVN 1811 (ISO 14284).

7 Cach tién hanh
7.1 Khéi lvgng méu phan tich

Dung cén c6 d6 chinh xac 0,0001 g, can khéi lwgng mau phan tich nhw trong Bang 2.

7.2 Thi nghiém tring

Tién hanh phan tich thi nghiém tréng song song véi viéc xac dinh mau phan tich va theo cling mét qua
trinh, st dung clng s6 lwgng thudc thir.
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Bang 2
Ham | 1é&n nhat cu én té can, % (khéi |
Ham lwong photpho sheliiian tlz::n;guy I oos 13 | Khoi Iwgrng mau
dw tinh T T +  phén tich
% (khoi lvgng) As Hf | Nb Ta Ti w g
ter 0,001 dén 0,005 | 005 | 01 | 1 0,1 2 2| 1,0
trén 0,005 dén 0,010 | 0,05 0,1 1 0,1 2 2 1,0
0,2 0,5 5 0,5 10 8 0,25
trén 0,010 dén 0,040 0,2 0,5 5 0.5 10 8 0,25
0,5 1,5 10 1,0 25 25 0,10
trén 0,010 dén 0,100 | 0,5 1,5 10 1,0 25 25 0,10
trén 0,10 dén 1,00 0,2 0,5 5 0,5 10 8 0,25

7.3 Cach xac dinh
7.3.1 Chuén bi dung dich miu phan tich
7.3.1.1 Déi véi ham lwong photpho dwéi 0,1% (khéi Ivgng)

Chuyén khéi lwgng mau phan tich (7.1) vao trong cbc (5.2). Cho vao 5 ml axit nitric (4.2) va 5 ml axit
clohydric (4.1). Déi véi mau chia lwgng 16n niobi hoac tantan, thém 7 ml axit flohydric (4.5). Bay céc
biing mét kinh ddng hé PTFE va dun nhe trén bép dién (5.3) dén khi ngirng phan (ng.

B& mat kinh déng hd va cho vao 10 ml axit pecloric (4.4). Lai d&t méat kinh ddng hd 1&n va d& mét khe
nhd cho khéi thoat ra ngoai va béc khéi cho dén khi khoi tring day dac. Cir béc khéi tiép cho dén khi
khong nhin thdy mét giot nhé nao dong trén mat kinh ddng hd. Déi véi miu chira crém nhiéu hon
0,1 %, tién hanh loai bé crém nhw sau day.

Thém tirng giot axit clohydric (4.1) vao céc chira dung dich vé&i crom da hoan toan bj oxy hoa, duoc
day mot phan bing mat kinh ddng hd, cho dén khi khéi cé mau khong con bay ra nira. Sau dé tiép tuc
béc khoi dé oxy hoa crém con lai.

Lap lai qué trinh trén cho dén khi khéng con xuét hién khéi mau vang khi cho axit clohydric (4.1) vao.

Sau khi béc khéi, cho 25 ml axit nitric (4.3) va 6 ml axit flohydric (4.5) va dun s6i dung dich 8 min dén
10 min d& hoa tan tat ca két tia. Néu sau khi dun soi van con két tda, lai thém vao 2 ml axit flohydric
(4.5) va dun sbi tiép. Néu két tiia vAn khdng hoa tan hoic néu cac giai doan sau xuét hién két tua, Iap
lai qua trinh phan tich véi khéi lwong méu nhé hon.

Cho 10 ml dung dich natri nitrit (4.10) d& khir bicromat chua bi loai dwéi dang cromyl clorua va tiép tuc
dun s6i dung dich 10 min d& loai bd khoi nito oxit. Rira thanh céc nhiéu 1an bing nudc trong qua trinh
dun soi.
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Dé dung dich hoi ngudi va cho 40 ml dung dich axit tetrafloboric (4.11). Lam ngudi dung dich trong
khoang 20 °C dén 30 °C trong 10 min va tién hanh Ién mau ngay (xem 7.3.2), tranh moi su cham tré c6
thé dan dén oxit tai két ta.

7.3.1.2 Doi véi ham lwong photpho Ién hon 0,1% (khéi lwong)

Thuc hién qua trinh nhw quy dinh trong doan dau tién clia 7.3.1.1.

Ding nwéc pha loang dén 100 ml. Lam ngudi va loc, néu can dé loai bd graphit.

Chuyén hét dung dich thir vao binh dinh mirc nhya 250 mli, pha logng bng nuéc dén vach va lic ky.

Dung pipet hat mét thé tich phi hop (V) dung dich chira khéng qua 0,1 mg photpho va chuyén vao cbc
(5.2).

Thire hién nhw quy dinh trong 7.3.1.1, tir doan thi hai bat d4u tir “cho 10 ml axit pecloric (4.4)...".
7.3.2 Lén mau va chiét

Cho vao 10 ml dung dich amoni metavanadat (4.9) va 15,0 ml dung dich hexa-amoni-heptamolipdat
(4.8) sau d6 dé yén trong khoang nhiét d tir 18 °C dén 25 °C téi thiéu 7 min, nhwng khéng dwoc qué
15 min.

Chuyén dung dich sang phéu chiét 250 ml. Cho vao 10 ml dung dich axit xitric (4.6), lic déu va ngay
1ap t&rc cho 40,0 ml 4-metyl-2-pentanon (4.7) va lac ky phéu chiét trong 30 s.

Dé yén cho phan thanh 2 I&p va thao bd pha nwéc bén duwéi.

Lau khé phia trong cuéng phéu chiét bang miéng gidy loc nhd. Loc Iép dung dich 4-metyl-2-pentanon
qua giéy loc chdy nhanh vao céc nhé va khé. Tién hanh ngay viéc do quang phé (7.3.3).

7.3.3 Po quang phé

Thyre hién do quang phé clia dung dich m&u phan tich (xem 7.3,2) & nhiét d6 khong ddi (+ 1 °C) trong
khoang 18 °C va 25 °C tai bwéc séng 355 nm véi cuvet day 1 cm, sau khi da hiéu chinh may quang
phd (5.1) v& d6 hép thu quang bang khdng dbi véi 4-metyl-2-pentanon (4.7).

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

Cho vao mét loat 5 cdc (5.2) nhirng thé tich dung dich tiéu chuén photpho (4.12.2) nhw duge néu trong
Béng 3.
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Bang 3
Thé tich dung dich photpho Khoi lwong photpho
tiéu chuan (4.12.2) twong trng

ml pg
0" 0
25 25
50 50
7.5 75
10,0 100

Xt ly dung dich nhw miéu ta trong 7.3.1 va 7.3.2.

7.4.2 Po quang phd

Tién hanh do quang phd cla tirng dung dich mét tai buéc song 355 nm, sau khi 43 hiéu chinh may
quang phd (5.1) v& @6 hép thu quang bng khong déi v&i 4-metyl-2-pentanon (4.7).

7.4.3 Vé dd thi chuin

Léy d6 hap thu quang cla tirng dung dich mau chudn trir di dd hép thu quang mAu chudn "khéng" va

dyng db thi chuan béng cach vé d hap thu quang thyc so voi ndng dd photpho twong (rng bidu thi
b&ng microgam trong dung dich dugc do.

8 Tinh toan két qua

8.1 Phwong phép tinh toan

Chuyén ddi do h&p thy quang da do (7.3.3) ra khéi lugng photpho tong (ng tinh ra microgam cia
photpho trong dung dich chiét ciia m&u phéan tich bang cach si¥ dung dé thi chuén (xem 7.4.3).

Tinh ham lwgng photpho we, biéu thj bing phén tram khéi lwgng, bang cong thirc sau:

1 100
we = (Mp;g - X—xD x —
p = (Mps - Mpo) 10° e

D
= (Mp,y - Mpp)) X 10°m
Trong do:
meo la khéi lwgng photpho, tinh béing microgram, trong thi nghiém tring;
mp.s 1a khéi lvgng photpho, tinh bang microgram, trong dung dich mau phan tich ;
D la thira sb pha loang (ddi véi ham lwgng photpho nhd hon 0,1%, D = 1 va déi voi ham
lwgng photpho I&n hon 0,1%, D= 200/V;
V  la thé tich tinh bang mililit ctia thé tich dung dich thir hat ra chtra khéng qua 0,1 mg
photpho (xem 7.3.1.2);
m  1a khéi lwgng mau phan tich, tinh bang gam (7.1).
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8.2 D5 chum

Viéc kiém tra dd chum ctia phwong phap nay da dwoc thye hién boi bdi 20 phong thi nghiém, st dung
8 mirc ham lwong photpho, méi phong thi nghiém xac dinh ba két qua cho tirng mdc ham luong
photpho.

Cac mau sir dung dwoc liét ké trong Bang A.1.
Két qua dwoc x ly bang phwong phap théng ké phi hop véi TCVN 6910 (ISO 5725).

Cac dir liéu nhan dwgc cho théy co s twong quan logarit gitba ham lvong photpho va dé Iap lai r hodc
dd tai lap (R, va R) cla két qua thir (xem chu thich 5) nhw da duoc tém tit trong Bang 4. Biéu dién
béng db thi cac di¥ liéu dwoc trinh bay trong Hinh B.1.

CHU THICH:

3. Hai trong ba két qua xac dinh dwoc thire hién trong nhirng diéu kién cé do lap lai nhw da dinh ro trong
TCVN 6910 (ISO 5725), nghia la mét nhan vién thi nghiém véi cung thiét bi, diéu kién van hanh giéng hét nhau,
cung dwéng chudn va mét khoang théi gian ngén nhét.

4. Két qua xac dinh thir ba dwgc thre hién tai mot thoi diém khac (& mét ngay khac) ciing do chinh nhan vién thi
nghiém nhw trong Chu thich 3 trén, str dung cling thiét bi nhung voi dwéng chudn méi.

5. Tr nhivng két qua clia ngay 1, str dung phwong phap quy dinh trong TCVN 6910 (ISO 5725), cé thé tinh dugc
@6 1ap lai (r) va do tai lap (R). Tir két qua ddu tién trong ngay 1 va két qua trong ngay 2, tinh dugc dd tai lap
trong ndi bd phong thi nghiém (Ry).

Béang 4
Ham lweing photpho Do lap lai Do tai lap
% r R R,
0,001 0,00016 0,00040 0,00035
0,002 0,00030 0,00073 0,00062
0,005 0,00067 0,00161 0,00130
0,01 0,00122 0,00293 0,00228
0,02 0,00223 0,00532 0,00399
0,05 0,00498 0,0117 0,00838
0,1 0,00912 0,0212 0,0147
0,2 0,0167 0,0386 0,0258
0,5 0,0372 0,0848 0,0541
1,0 0,0682 0,0154 0,0948

9 Bao cao thr
B4o c4o thir phai bao gém céc ndi dung sau:
a) TAatca moi thdng tin can thiét dé phan biét duwgc miu, phong thi nghiém va ngay thang phan tich;

12
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b) Phuwong phap st dung vién dan tiéu chuan nay;
c) Két qua va hinh thire biéu thi;
d) Nhirng nét dac biét khac thweang duoc ghi lai trong qua trinh xac dinh;

e) Moi cach thao tac khong duoc quy dinh trong tiéu chuan ndy hodc moi cach thao tac tuy y 6 anh
hwdng dén két qua phan tich.

13
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Bang 4 la két qua phan tich t&r cac thir nghiém quéc té tién hanh trong ndm 1989 trén hai mau sét tinh

Phu luc A

(Tham khao)
Thoéng tin bd sung vé cac thir nghiém cé sw hop tac quéc té

khiét, bén mau thép va hai mau gang & 12 quéc gia do 20 phong thi nghiém thuc hién.

Két qua ddi chirng dwoc bao cao trong tai liéu ISO/TC17/SC N 835, thang 3 nam 1990. Biéu dién béng
db thi biéu dién cac dir liéu vé dd chum dugc néu trong Phy luc B.

Mé&u phan tich da slr dung dworc liét ké trong Bang A.1.

Bang A.1
Ham lweng photpho D6 chum
M3u Cangnhan Tim dwoc Pokpki | DY tai lap
chuan 7 = R R
w 5.1 w 5.2 r W
AMKO <0,0002 " | 0,00027 | 0,00025 0,00025 0,00053 0,00031
(Sét tinh khiét)
JSS 003-1 0,0011 0,00110 | 0,00112 0,00034 | 0,00048 | 0,00051
(Sét tinh khiét)
Sandvik 1 0,009" 0,00534 | 0,00519 0,00044 0,00138 | 0,00135
(Hop kim 800)
JK 8F 0,0176 0,0163 0,0162 0,00152 0,00298 | 0,00273
{Thép khdng gi austenit)
Sandvik 2 0,022" 0,0186 0,0188 0,00156 | 0,00578 | 0,00233
Thép khéng gi austenit)
BCS 485 0,046 0,0457 0,0454 0,00480 0,0150 0,00770
(Thép dung cy)
ERCM 484-1 0,121 0,1140 0,1152 0,00995 0,0329 0,0248
(Gang duc)
ERCM 4861 1,00 0,971 0,979 0,0907 0,117 0,0941
Gang duc)

W p1: trung binh trong ngay
W p: trung binh khac ngay

' Két qua khong dwoc cong nhan chudn
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Phu luc B
(Tham khao)

Db thi biéu dién cac dir liéu vé dé chym

— O — R

— e

1 1ol

Ly 3ol [ T |
0.01 0.1 1

T O I | 1

Ham lwgng photpho [% (khéi lvgng))

Hinh B.1 — Méi twong quan logarit gitka ham lweng photpho [% (khéi lvong)] va

do 1ap lai (r) hodc db tai lap (R hoic Ry)

Igr = 0,87401g Wp, - 1,166
IgR = 0,86031g We, -0,812
Ig Ry = 0,80991g We, -1,023
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