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L&i néi dau

TCVN 8506:2010 hoan toan twong véi ISO 10280:1991.

TCVN 8506:2010 do Ban ky thuét tiéu chun quéc gia TCVN/TC 17 Thép
bién soan, Tng cuc Tiéu chudn Do ludng Chét lvong d& nghi, Bé Khoa
hoc va Céng nghé céng b.



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 8506:2010

Thép va gang - Xac dinh ham lwong titan -
Phwong phap quang phé diantipyrylmetan

Steel and iron — Determination of titanium content —
Diantipyrylmethane spectrophotometric method

1 Pham vi ap dung
Tiéu chuan nay quy dinh phuwong phap quang phd diantipyrylmetan dé xac dinh ham lwgng titan trong
thép va gang.

Phwong phap nay ap dung cho ham lwgng titan trong pham vi 0,002% (khdi lwgng) va 0,80 % (khéi

lwrong).

2 Tailiéu vién dan
Céc tai lieu dudi day 1a rat can thiét déi voi viéc ap dung tiéu chudn nay. i vai tai liéu c6 ghi nam

cdng bd, 4p dung phién ban dwgc néu. Ddi véi tai liéu khéng coé nam coéng bd, ap dung phién ban
m&i nhat ké ca cac stra ddi, néu co.

TCVN 1811:2008 (1ISO 14284:1996) , Thép va gang — LAy méu va chuén bj mau dé x4c dinh thanh
phén hoé hoc.

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

TCVN 6910 (ISO 5725), D6 chinh xéc (d6 diung va dé chum) ctia phuwong phap do va két qua do.
TCVN 7149 (ISO 385), Dung cu thi nghiém béng thty tinh - Buret.

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

TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cu thi nghiém béng thay tinh - Binh dinh mirc.
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3 Nguyén tac

Hoa tan khéi lwgng mau phan tich trong cac axit clohydric, nitric va sunfuric.
Nung chay c&n khang tan bang kali bisunfat.

Tao phirc mau vang véi 4,4 - diantipyrylmetan.

Do quang phd cia phire c6 mau tai budc song 385 nm.

4 Thuoc ther

Trong qua trinh phan tich, néu khdng c6 thoa thuan nao khac, thi chi si dung thuée thir dwoc chirng
nhan tinh khiét phan tich va chi ding nwéc loai 2 nhw dwoc quy dinh trong TCVN 4851 (1SO 3696).

4.1 Sat, c6 db tinh khiét cao chira it hon 2 ug Tifg.

4.2 Kali bisunfat, (KHSO,)

4.3 Natri cacbonat (Na,CO;),khan

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

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

4.6 Axit flohydric, p= 1,15 g/ml;

4.7 Axit clohydric, p = 1,19 g/ml, dung dich pha lodng 1+1;
4.8 Axit clohydric, p = 1,19 g/ml, dung dich pha lodng 1+3;
4.9 Axit sunfuric, p = 1,84 g/ml, dung dich pha loang 1+1;
4.10 Axit tactaric, dung dich 100 g/I;

4.11 Axit ascobic, dung dich 100 g/l;

Pha ngay trwéc khi dung

4.12 Dung djch amoni oxalat,

Hoa tan 6 g amoni oxalat ngdm mét phan tl nwéc [(COONH,),.H,0] trong nudc va pha lodng dén
200 ml.

4.13 Dung djch sét, 12,5 g/l.

Hoa tan 1,25 g sét (4.1) vao 10 ml axit clohydric (4.7) dun nong nhe cho tan. Thém vao 5 ml axit nitric
(4.5) va dun s&i dén khi thé tich ctia dung dich xap xi 10 ml. Lam ngudi va chuy&n vao binh dinh mrc
100 ml, thém nwéc dén vach va Ic ky.
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4.14 Dung dich tring thudc ther

Chuan bi dung dich thi nghiém tréng thuéc thir song song v&i viéc xac dinh, st dung cing nhirng
lvgng thudc thir nhu da dung cho viéc phan tich nhung khong co sit. Sau d6 tién hanh dung nhu
qua trinh da néu trong 7.3.1 va 7.3.2, pha lodng béng nwéc dén 100 m.

4.15 Dung dich diantipyrylmetan.

Hoa tan 4 g 4,4-metylenbis (2,3-dimetyl-1-phenyl-5-pyrazolon) ngdm mét phan t& nuwérc,
C23H2402N4.H,0, (diantipyrylmetan) trong 20 ml axit clohydric (4.7) va pha lodng dén 100 ml nuéc.

4.16 Dung dich tiéu chuan titan
4.16.1 Dung dich géc titan, tvong (g véi 1g Ti trén lit.

Dang can cé d§ chinh xac 0,0001g, can 0,500 g titan kim loai c6 dé tinh khiét cao (dd tinh khiét >
99,9% (khdi lvong)) va chuyén vao cbc 300 ml. Cho vao 180 ml axit sunfuric (p= 1,84 g/ml), dwoc
pha loang 1+3, day cdc béing mat kinh déng hd, dun nong dén khi kim loai tan hét va thém vao tirng
giot mét axit nitric (4.5) @& oxy hoa. Lam ngudi, chuyén vao binh dinh mirc 500 ml, pha loang bang
nwéc dén vach va léc ky.

1 ml dung dich géc nay chira 1,0 mg Ti.
4.16.2 Dung dijch tiéu chudn titan, twong (rng v&i 50 mg Ti trén lit.

Chuyén 10,0 ml dung dich géc titan (4.16.1) vao binh dinh mirc 200 ml. Pha lodng bing nwéc dén
vach va lac ky.

Pha dung dich ngay trwée khi dung.

1 ml dung dich tiéu chudn nay chira 50 pg Ti.

5 Thiét bi, dung cu

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

St dung dung cu théng dung cta phéng thi nghiém va

5.1 Chén nung, bang platin hodc hop kim vang-platin, dung tich 30 ml.

5.2 May quang phé

Phai trang bi may quang phé do dwoc do hap thu quang & budc song 385 nm.

Buéc séng clia phép do phai chinh xac dén + 2 nm hodc nhé hon. Trong pham vi dd hép thu quang
tir 0,05 @én 0,85, phép do 6 hap thu quang phai cé kha naing 13p lai dén + 0,003 hoac tét hon.
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6 Lay mau

Tién hanh Iy mAu thép va gang theo TCVN 1811 (ISO 14284).

7 Céch tién hanh

7.1 Khéi lwong miu phan tich

Dung cén ¢c6 dd chinh xac 0,0005 g, can mét khdi lwong mau phéan tich phu hep véi ham Iwong titan
dw tinh nhw sau:

a) Déi véi ham lwong titan trong pham vi 0,002 % (khéi lwong) dén 0,125 % (khéi lwong), khéi lugng
méu 14 1,00 g;

b) Béi véi ham lwgng titan trong pham vi 0,125 % (khéi lwgng) dén 0,80 % (khéi lwong), khdi lwgng
mé&u 13 0,50 g.

7.2 Thi nghiém trang

Tién hanh thi nghiém trdng song song v&i viéc phan tich va theo cling mét phwong phéap,stv dung
cing nhirng Iwong thubce thir va cing cuvet nhw trong viéc phan tich, thay khéi lwgng méu béng
lrgng sét twong duong (4.1).

7.3 Tién hanh xac dinh
7.3.1 Hoa tan méu phan tich

D3t khéi lrong mau phan tich (7.1) vao trong cbc 250 ml. Cho vao 20 ml axit clohydric (4.4), day céc
bang mat kinh ddng hd va gitr cho nhiét dé & 70 °C d&n 90 °C cho dén khi ngirng phan (¢ng clia axit.
Thém vao 5 ml axit nitric (4.5) va dun sdi dén khi thé tich dung dich cdn pham vi 10 m.

Lam ngudi dung dich, thém vao 20 ml axit sunfuric (4.9) va béc hoi dén xuét hién khéi Ilwu huynh
trioxyt. Ngay truérc khi khéi sinh ra, cac két tia rdn bt dau hinh thanh va cén thiét phai dun nhe @é
dung dich khdng bj bén ra. Ngay khi bt dau bdc khéi hén hop tré nén bén virng va cé thé cho béc
nhanh & nhiét dé cao hon. Can tranh béc khoéi qua mirc, dac biét véi hep kim chira crom vi néu dé
mudi crom déng ty lai gay khé cho viéc tai hoa tan.

Lam ngudi, thém vao 20 ml axit clohydric (4.8) va dun néng dé tai hoa tan muéi.

Loc qua gidy loc chay trung binh c6 ham lwgng tro thap va rira bang nwéc néng. Rira bing 10 ml axit
clohydric (4.7) va rira lai bang nwéc néng 1an niva. Gitr gidy loc lai.

7.3.2 X7 Iy can khéng tan

Chuyén gidy loc va cidn vao chén (5.1), sdy khé va nung & nhiét d6 thap c6 thé cho dén khi cacbon

chay hét va cubi cung gitr & 700 °C it nhét trong 15 min. Lam ngudi va cho vao vai giot axit sunfuric
(4.9) va 2 ml axit flohydric (4.6), béc hoi dén khé va nung & 700 °C.
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CHU THICH 1: Béi v6i khéi lwvong mau cé chira vonfram, thyc hién nhu da néu trong diéu 9.

Nung chay cén véi 1,0 g kali bisunfat (4.2) trén mét dén khi ga Bunsen va lam ngudi chén. Hoa tan
béng cach dun nong véi 10 ml dung dich axit tactaric (4.10) va gdp vao dung dich lgc chinh. Chuyén
vao binh dinh mirc 100 ml hodc 200 ml theo nhw Bang 1, pha lodng béng nuwéc dén vach va Iac ky.

Bang 1
Thé tich Thé tich dung
pha loing Thé tich dich tring
Khdilwgng | cuadung | Thétich | dung dich thubcthir | Chidu day
Ham Iwgng titan méu dich phan hatra sét (4,13) (4.14) thém cuvet
% (khéi lrgng) g tich (7.3.2) (V1) thém vao vao cm
(Vo) mi ml ml
ml
0,002 d@én 0,050 1,0 100 10,0 - - 2
trén 0,050 dén 0,125 1,0 100 10,0 - - 1
trén 0,125 dén 0,50 0,5 200 10,0 6,0 5,0 1
trén 0,50 dén 0,80 0,5 200 5,0 7.0 7.5 1

7.3.3 Lén mau

Dé chun bi dung dich phan tich va dung dich so sanh, chuyén 2 phan thé tich theo nhw Bang 1 vao
hai binh dinh mrc 50 ml riéng ré. Dung buret hodc pipet dé thém vao theo thir ty dudi day, lic déu
sau mdi lan thém.

a) Dung dich thi:

- Dung dich sét (4.13) néu can (xem Bang 1);

- Dung dich thi nghiém tréng thuéc thir (4.14) néu can (xem Bang 1);
- 2,0 ml dung dich amoni oxalat (4.12);

- 6,0 ml axit clohydric (4.7);

- 8,0 ml dung dich axit ascobic (4.11) , dé yén trong 5 min;

- 10,0 dung dich diantipyrylmetan (4.15).

b) Dung dich so sanh:

- Dung dich st (4.13) néu cin (xem Bang 1);

- Dung dich thi nghiém tréng thuéc thir (4.14) néu can (xem Bang 1);

- 2,0 ml dung dich amoni oxalat (4.12);
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- 8,0 ml axit clohydric (4.7);

- 8,0 ml dung dich axit ascobic (4.11), 3 yén trong 5 min;

Pha lodng dung dich a) va b) bang nwéc dén vach va lac ky. D& yén trong 30 min & nhiét d6 phéng
(trong pham vi tlr 20 °C dén 30 °C). Néu nhiét d6 phong trong pham vi tir 15 °C dén 20 °C, tang thoi
gian dé yén lén 60 min.

7.3.4 Do quang phd
Diéu chinh bwdc s6ng clia may quang phé (5.2) dén 385 nm.

Dat cuvet chira nwérc vao may quang phd va didu chinh thiét bi vé d6 hap thy quang béng 0. Can st
dung kich thwéc cuvet phi hop dbi véi toan bd pham vi yéu cau (xem Bang 1). Khi thay ddi kich
thudre cuvet, cin thiét diéu chinh lai diém "khéng" clia may quang phd st dung cuvet méi.

Do d8 hép thu quang cla dung dich phan tich da Ién mau va dung dich so sanh clia miu phan tich va
thi nghiém trng .

Déi véi tirng c&p dd hép thy quang ghi dwoc, xac dinh dd hap thu quang thuwc bang cach Iy dé hap
thu quang dung dich phan tich trir di d hap thu quang dung dich so sanh.

7.4 Xay dwng dwéng chuan
7.4.1 Chuén bj dung djch tiéu chuin

Can chinh xac 1,000 g nhitng Iwgng sét (4.1) cho vao trong mét loat nhivng cbc 250 ml. Thém dung
dich titan tiéu chuén (4.16.2) nhu dwoc néu trong Bang 2 va thyre hién nhw da miéu ta trong 7.3.1.

Thém vao 10 ml axit clohydric (4.7), 1,0 g kali bisunfat (4.2) va 10 ml dung dich axit tactaric (4.10)
cho tirng cbe. LAc k§ cho tan. Lam ngudi va chuyén vao trong mét loat binh dinh m&c 100 ml, pha
loéng bang nwéc dén vach va lac k.

Chuy&n nhirng thé tich 10 ml clia tirng dung dich tiéu chun vao nhirng binh dinh mdre 50 ml riéng ré
va hoan thién viéc Ién mau nhw da miéu ta trong 7.3.3. Khéng can phai thém dung dich sat (4.13) va
dung dich thi nghiém tring thubc thir (4.14).

CHU THICH 2: Khéng cén thiét phai chudn bj dung dich so sanh cho tirng dung dich tiéu chuén. Chi chuén bj
dung dich so sénh cho méu chuén "khéng" va ding né @& khéu trir cho tirng dung dich tiéu chuén.

10
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Bang 2
Dung dich titan Néng dé titan trong dung | Ham lweng titan twong
Ham lwgng titan tiéu chusn (4.16.2) Mt g feony
% (khdi luong) m chuén 1én mau. khéi lwwgng miu thir
ng/mi % (khéi luvong)

o" 0 0
1 0,1 0,005
tir 0,002 dén 0,050 3 0,3 0,015
5 0,5 0,025
7 0,7 0,035
10 1,0 0,050

oY 0 0
5 0,5 0,025
trén 0,050 dén 0,125 10 1,0 0,050
15 1,5 0,075
20 2,0 0,100
25 25 0,125

0" 0 0
5 0,5 0,100
trén 0,125 @én 0,50 10 1,0 0,200
15 1,5 0,300
20 2,0 0,400
25 25 0,500

o" 0 0
5 0,5 0,20
trén 0,50 dén 0,80 10 1,0 0,40
15 1,5 0,60
20 2,0 0,80

" M&u chudn "khéng"

1
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7.4.2 Po quang phd

Tién hanh do quang phé clia tirng dung dich tiéu chudn nhw dwgc miéu ta trong 7.3.4 . Di véi ham
lwgng titan dy tinh dwéi 0,050 % (khéi lwong) tién hanh do dd hap thu quang bang cuvet 2 cm. Déi
voi phén con lai, do do hap thu quang béng cuvet 1 cm.

7.4.3 Vé do thi chuan

Dyng db thi chudn bang cach vé gia tri 46 hép thu quang thyc so vé&i ndng dé titan tinh ra microgram
trén mililit trong dung dich do.

8 Tinh toan két qua
8.1 Phwong phap tinh

Chuyén dbi d6 hap thu quang thyc (xem7.3.4) ra ndng dé twong (rng tinh bing microgram Ti trén
mililit, trong dung dich mAu phan tich da Ién mau béng cach str dung db thj chuan (7.4.3).

Ham luwong titan wr;, biéu thi ra phan trim khéi lvong, dwoc tinh béng cdng thirc sau:

1V, V

Wr =(pr: — Pv — x =2 x — x 100
n = (P pr:.n)x,loe Vv, m #
1V, 50

= (pnis - P'r.'.o)xﬁ?x v, S 100

_ Vo (Pria = Prio )
200mV,

Trong dé:

prio 14 ndng dé titan trong dung dich thi nghiém tring da lén mau (da chinh stra d6i v&i dung
dich so sanh cia né), tinh b&ng microgram trén mililit;

pris 14 ndng d6 titan trong dung dich mAu phan tich da Ién mau (da chinh stra déi véi dung dich
so sanh cla no), tinh ra microgram trén mililit;

V, la thé tich clia dung dich phan tich (xem 7.3.2va Bang 1), tinh béng mililit;
V, lathé tich ciia phén dung dich hat ra (xem Bang 1), tinh bang mililit;
V, Iathé tich clia dung dich d4 I&én mau (xem 7.3.3), tinh béng mililit;

m 14 khéi lwgng mAu phan tich (7.1), tinh béng gam.

12
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8.2 P6 chum
Viéc kiém tra do chum cua phuong phap nay dugc thwe hién bdi 17 phong thi nghiém thyc hién st
dung 9 mrc titan, mdi phong thi nghiém xac dinh ba két qua cho tirng mirec ham lwong titan (xem Chu
thich 3 va 4).
Cac mau slr dung dwoc théng ké trong Bang A.1.
Két qua dugc xir ly bing phuong phap théng ké phu hop véi TCVN 6910 (ISO 5725),

Céc di liéu nhan duoc cho thdy cé su trong quan logarit gitka ham lwong titan va do 1ap lai (r) hoac
do tai lap (Rva R,) clia két qua phan tich (xem cha thich 5) nhir da tém tét trong Bang 3. D4 thi bidu
dién cac d liéu v& do chum dwoc trinh bay trong Phu luc B.

Bang 3
Ham lwong titan D6 13p lai D6 tai lap
% (khéi lwong) r R Ry
0,002 0,000 35 0,000 80 0,000 68
0,005 0,000 54 0,001 3 0,000 99
0,010 0,000 75 0,0020 0,0013
0,025 0,001 2 0,003 3 0,001 9
0,050 0,001 6 0,004 8 0,0025
0,10 0,002 2 0,007 1 0,003 4
0,25 0,003 4 0,0119 0,004 9
0,50 0,004 7 0,017 5 0,006 5
0,80 0,005 8 0,022 5 0,007 8

CHU THICH:

3. Hai trong ba két qua xac dinh dwoc thyce hién trong nhirng diéu kign cé a6 1ap lai nhir @4 dinh r6 trong TCVN
6910 (ISO 5725), nghia 14 mét nhan vién thi nghiém vé&i cing thiét bi, diéu kién van hanh gidng hét nhau, cing
duwéng chudn va mot pham vi thdi gian ngén nhét.

4. Két qua xac dinh thir ba dugc thye hién tai mot thoi didm khac (& mét ngay khac) cing do chinh nhan vién
thi nghiém nhuw trong Chui thich 3 trén, sir dung ciing thiét bi nhung véi dwdng chuin méi

5. Tir hai két qua c6 dugc cta ngay 1, st dung phrong phap quy dinh trong TCVN 6910 (1SO 5725), c6 thé
tinh dugc d6 Iap lai (r) va tinh tai san xuét (R). T két qua déu tién trong ngay 1 va két qua trong ngay 2, tinh
duoc d tai lap trong pham vi phong thi nghiém (Ry).

13
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9 Trwrerng hop dac biét

Déi voi mau chira vonfram, nung chdy cin tir viéc x& ly bang axit flohydric- sunfuric vai 5 g natri
cacbonat (4.3) & 950 °C. Lam ngudi va hoa tan san phdm nung trong 200 ml nwéc. Bun dén so6i va
loc qua gidy loc chay trung binh va rira bing nudc néng. Virt bd phan nuwéc loc. Chuyén gidy loc va
c&n vao chén (5.1), sy khé va nung & 700 °C.

Thyc hién nhw da chi rd trong doan thir hai cta 7.3.2, tir “Nung chay cén véi 1,0 g kali bisunfat (4.2)
...” cho dén hét.

Tién hanh thi nghiém tréng riéng ré (7.2) va chuan bj dung dich thi nghiém tring thubc ther (4.14) Gé
bao ham cho qua trinh nay.

10 Bao cao thir
Béo c4o thir phai bao gbm cac ndi dung sau:

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

b) Phwong phap dwoc st dung vién din tiéu chuén nay;
c) Két qua va hinh thirc biéu thi;
d) Nhi¥ng nét déc biét khac thwdng dwere ghi lai trong qua trinh xac dinh;

e) Moi cach thao tac khdng dwec quy dinh trong tiéu chudn nay hosic moi cach thao tac tiy y cé
anh hudng dén két qua phan tich.

14
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Phu luc A
(Tham khao)

Théng tin bd sung vé cac thir nghiém c6 sw hop tac quéc té

Bang 3 dugc lay tir két qua thlr nghiém phan tich quéc té da tién hanh nam 1987 va 1988 trén tam
mau thép va mot mau gang théi & tam quéc gia do 17 phong thi nghiém thwc hién.

Két qua thee nghiém dwoc bao cao trong tai liéu 17/1 N 807 thang 5 nam 1989. Db thj biéu dién cac
d ligu vé 36 chum duoc néu trong Phu luc B.

Céc mau phan tich str dung dwoc liét ké trong Bang A.1

Béang A.1
Ham lwerng titan
% (khéi lrgng)
Mau Tmdxe

Céng nhan W - w n2
BHP — D3 (Thép mém) 0,002" 0,001 9 0,0019
NBS 11 h (Thép mém) 0,004 0,003 7 0,003 6
JSS 500-5 (Thép hep kim thap) 0,008 0,006 1 0,006 0
JSS 169-5 (Thép mém) 0,012 0,0107 0,0108
BCS 453 (Thép mém) 0,016 0,014 1 0,014 4
JSS 171-3 (Thép mém) 0,036 0,0350 0,0349
JSS 102-4 (Gang thdi) 0,083 0,080 9 0,080 9
NBS 121 d (Thép khéng gi) 0,342 0,339 0,340
BCS 398 (Hop kim nam cham vinh clru) 0,79 0,764 0,764
W 1.1:Trung binh dai dién trong mét ngay
W 1.2:Trung binh dai dién gitra cac ngay
" Két qua chira dugc cdng nhéan

15
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Phu luc B

(Tham khao)

D4 thi biéu dién cac d liéu vé d chum

005

002 |-

0.01

0.005

D chym

0,002 |~

0,001

00005

Illlii]

00002 o Lo TETE RATT1 TN R |
0001 0,002 0005 001 002 005 04 0.2 05 1

Ham legng titan [% (khéi legng))

lgr = 0467319 Wr,; - 2,189
lgR = 0,55871g Wy - 1,590
IgRy = 0,3648 Ig W, - 2,901
Trong d6:
W 7,4 trung binh dai dién trong mét ngay;

W 1.4 trung binh dai dién trong nhiéu ngay.

Hinh B.1 - Méi twong quan logarit giiva ham Iwgng titan (W 1) va d¢ 13p lai (1)

va db tai lap (R va R.).
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