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L&i n6i dau

TCVN 8509:2010 hoan toan twong véi 1ISO 9647:1989.
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bién soan, Tdng cuc Tiéu chudn Do Idng Chét lvgng d& nghi, B Khoa hoc
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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 8509:2010

Thép va gang - Xac dinh ham lwong vanadi -
Phwong phap quang phé hap thu nguyén tir ngon Itra

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

1 Pham vi ap dung
Tiéu chun nay quy dinh mdt phuong phap quang phd hap thu nguyén tir ngon Iira Gé xac dinh ham
lwgng vanadi trong thép va gang.

Phwong phap nay ap dung cho ham lwgng vanadi trong pham vi 0,005% (khdi lvgng) dén 1,0 %
(khéi lwong), voi didu kién 1 lwgng vonfram trong khdi lwgng méu phan tich khdng Ién hon 10 mg
hozc lwgng titan khéng Ion hon 5mg.

2 Tai liéu vién dan
Céc tai liéu duéi day 1a rét cAn thiét dbi voi viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi tai liéu cé ghi ndm

cong bd, ap dung phién ban dwgc néu. Déi véi tai ligu khong c6 nam cong bd, ap dung phién béan
md&i nhét k& ca cac stra ddi, néu cb.

TCVN 1811:2008 (ISO 14284:1996) , Thép va gang — L&y méu va chudn bj méu dé xéc dinh thanh
phén hoé hoc.

TCVN 6910 (ISO 5725), D6 chinh xéc (46 dung va do chum) cta phuong phap do va két qua.

TCVN 7149 (ISO 385), Dung cu thi nghiém bang thuy tinh - Buret.

TCVN 7151 (ISO 648), Dung cu thi nghiém bang thay tinh - Pipet mét mirc.

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

Hoa tan khéi lwong mau phan tich trong cac axit clohydric, nitric va pecloric.
Thém vao dung dich nhdm nhuw chét dém hoa phé.
Phun dung dich vao ngon ltra axetylen-dinito monoxyt.

Do quang phd hap thy nguyén tir tai vach phd 318,4 nm do dén catod vanadi réng phat ra.

4 Thuébc thir

Trong qua trinh phan tich, néu khéng c6 thoa thuan nao khac, thi chi sir dung thuéc thir dwoc chirng
nhan tinh khiét phan tich va chi st dung nwéc cat hodc nudc c6 dd tinh khiét twong duong.

4.1 S4t tinh khiét, c6 ham lwgng vanadi nhd hon 0,0005% (khéi Igng) hodc ham Iwgng vanadi thdp
da biét.

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

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

4.4 Axit pecloric, p = 1,67 g/ml;

4.5 Axit clohydric, p = 1,19 g/ml, dung dich pha loang 1 + 50;

4.6 Nhém, dung dich 20 g/l;

Hoa tan 90 g nhém clorua ngdm 6 phan tlr nwéc (AICI;.6H,0) vao trong pham vi 300 ml nuéce, thém
5 ml axit clohydric (4.2), pha loang bang nwéc dén 500 ml va l&c ky.

4.7 Vanadi, dung dich tiéu chuan.

4.7.1 Dung djch géc, twong trng v&i 2 g V trén lit.

4.7.1.1 Pha ché tir vanadi kim loai

Dung cén c6 d6 chinh xac 0,001 g, can 1,000 g vanadi c6 dé tinh khiét cao (d6 tinh khiét > 99,9%
(khéi lvong)) va hoa tan trong 30 ml nwéc cudng toan [trdn déu 3 thé tich axit clohydric (4.2) va mot
thé tich axit nitric (4.3)].

Bun cho bay hoi dén khi gén kho va thém vao 20 ml axit clohydric (4.2). Lam ngudi va chuyén vao
binh dinh mrc 500 ml, pha lodng béng nwéc dén vach va lac ky.

1 ml dung dich nay chira 2 mg V.
4.7.1.2 Pha ché tir amoni metavanadat.

Sy khd mdt vai gam amoni metavanadat (NHsVOs) [dd tinh khiét > 99,9% (khéi lugng)] trong mdt t
sdy khong khi & nhiét @ 100 °C dén 105 °C (xem chu thich) trong it nhat 1 h va lam ngudi trong binh
hat &m dén nhiét d6 phong. Can 2,296 g san phdm da sdy khd chuyén vao céc 600 ml, cho vao 400
6
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ml nwéc néng va dun nhe dén sdi cho tan. Lam ngudi dung dich, chuyén dung dich vao binh dinh
mirc 500 ml, pha lodng bang nwéc dén vach va lic ky.

1 ml dung dich nay chira 2 mg V.

CHU THICH: Néu nhiét 6 séy vuet qua 110 °C sé lam phan huy amoni metavanadat. Phai gitr nghiém ngat
nhiét dé sdy quy dinh.

4.7.2 Dung dich tiéu chuén, tvong (rng 0,08 g V trén lit

Chuyén 10,0 ml dung dich géc (4.7.1) vao binh dinh mirc 250 ml, pha loang bing nwéc dén vach va
lac ky. Pha ché dung dich tiéu chudn ngay truéc khi dung.

1 ml dung dich tiéu chuén nay chira 0,08 mg V.

5 Thiét bi, dung cu
Dung cu théng dung clia phong thi nghiém, va
5.1 May quang phd hip thu nguyén tir ngon lira

C6 dén catod vanadi rdng, cé ngudn cép dinito monoxit va axetilen hoan toan tinh khiét @& c6 ngon
Icra hinh 16ng vl mau do trong sang bén virng, khdng 1an nwéc va déu ciing nhw khdng cb vanadi.

May quang phé hap thu nguyén tir ngon Ilra st dung dugc coi la thod man yéu ciu néu sau khi téi
wu hoa theo 7.3.4, gidi han phat hién va ndng dd dac trwng hoan toan phu hgp véi cac gia tri do nha
san xuét néu ra, néu né dap (rng cac chi tidu vé& dd chinh xac néu trong 5.1.1 va 5.1.3.

Ngoai ra thiét bj phai tuan theo yéu céu hiéu suét bd sung dua ra trong 5.1.4.
5.1.1 D5 chinh x4c nhé nhét (xem C.1)

Tinh toan @8 léch tiéu chudn clia mudi phép do dd hap thy clia dung dich tiéu chudn cé ndng dd cao
nhét. Dg 1&ch tiéu chudn khéng duwoc vuot qua 1 % (khéi lugng) dd hép thu trung binh.

Tinh toan @6 léch tiéu chun ciia mudi phép do dd hap thy véi dung dich tiéu chudn cb ndng @6 nhd
nhét (khdng tinh mau chudn "khdng"). B I&ch tiéu chun khéng duwgc vurot qué 0,5 % (khéi lugng)
clia d6 hAp thy trung binh clia dung dich tiéu chudn c6 ndng dd cao nhét.

5.1.2 Gi&i han phat hién (xem C.2)

Gi6i han phat hién dwoc dinh nghia 12 hai 1an d3 1éch tiéu chuén ctia 10 1an do d hép thy dung dich
chira nguyén té thich hop v6i mét mirc ndng dd da chon dé tao ra mét dd hép thu & ngay phia trén
dd hép thu clia mau chuén "khéng".

Gi6i han phat hién cia vanadi trong mét nén twong tw nhw dung dich mau phan tich cudi phai tét hon
so v&i 0,3 ug V trén mililit.
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5.1.3 D tuyén tinh cua dé thi (xem C.3)

D5 déc clia dwong chuén gdm 20% (khéi lwong) loat néng dé phia trén (biéu thi s bién thién ddi
sang do hap thy ) khéng dugc nhd hon 0,7 14n gia tri do déc ciia 20 % (khéi lwong) loat nong dd phia
duai (bidu thi su bién thién sang dd hap thy) dugc xac dinh theo cung phwong phap.

Pi voi thiét bi dwoc chudn hoa tw dong s dung 2 hozic nhiéu mau tiéu chudn, né phai duoc thiét 1ap
trwére khi tién hanh phan tich bing viéc nhan dwoc s do do hép thy, sao cho thod man céc yéu céu
vé& d6 tuyén tinh ctia db thi.

5.1.4 Nong dd dac trieng (xem C.4)

Néng dé dic treng déi voi vanadi trong mét nén twong tw nhw dung dich mu phén tich cudi cung
phai tét hon so v&i 1 pg V trén mililit.

5.2 Thiét bi phu tror

Cén thiét trang bi m6t may vé gian dd hoac thiét bi man hinh hién s dé danh gia cac chi tiéu trong
5.1.1 va 5.1.3 va cho tat ca cac phép do tiép theo.

Thang do mé& rdng c6 thé duoc st dung cho téi khi dd nhiéu quan sat thay Ién hon so véi sai s doc
dwoc va thwdng xuyén khuyén nghi nhd hon 0,1 déi véi dd hip thu. Néu thang do mé rong cin dwoc
str dung va may khdng c6 phuwong tién doc cac tri s6 ctia hé sb thang do mé rong, tri sé d6 c6 thé
dwoc tinh toan béng cach do mét dung dich phii hgp véi hodc khéng thang do mé réng va chia dé
dang cho tin hiéu nhan dweec.

6 Liy mau

Tién hanh ldy mau thép va gang phii hgp véi TCVN 1811 (ISO 14284) .

7 Cach tién hanh

CANH BAO: Hoi axit pecloric cé thé gay né khi c6 mat ciia hoi amoniac, khéi nitoro hay chit hivu co
néi chung.

7.1 Khéi lwgng méu phan tich
Can chinh xac khéi lwgng phi hep véi ham lwgng vanadi dv tinh nhw sau:

a) Ham lwgng vanadi tir 0,005 % (khéi lwgng) dén duéi 0,2 % (khdi lwgng), moét khéi lwgng mau 1,0
g, d% chinh xac 0,001 g.

b) Ham lwong vanadi tir 0,2 % (khdi lvong) dén 1,0 % (khéi lwong), mét khéi lwgng miu 0,20 g, d6
chinh xac 0,000 2 g.
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7.2 Thi nghiém tring

Tién hanh thi nghiém tring song song va lan lwot theo cung mdt cach thirc véi viéc xac dinh mau
phan tich, str dung cling nhirng sé Igng véi tat ca cac thudc thir ké ca sét tinh khiét (4.1).

7.3 Tién hanh xac dinh
7.3.1 Chuan bj dung dich mu phan tich

Chuyén khéi lvgng mAu phan tich (7.1) vao céc 250 ml. Thém vao 10,0 ml axit clohydric (4.2) va 4 ml
axit nitric (4.3) va day céc bang mat kinh ddng hd. Sau khi ngirng sui bot, thém 10 ml axit pecloric
(4.4) va bbc hoi dung dich cho dén khi nhin thay khoi axit pecloric, 4y mét kinh ddng hd ra va bdc hoi
cho 1&i khi khdng con khoéi trong céc bay ra..

Dé cho ngudi, thém vao 10 ml axit clohydric (4.2) va 20 ml nwéc, dun nhe cho tan mudi. Loc qua gidy
loc dinh lugng chay trung binh vao mét binh dinh meec 100 ml. Rira bang axit clohydric (4.5) néng va
hirng dung dich rira d6 vao binh. Lam ngudi, thém 10,0 ml dung dich nhém (4.6), pha loang béng
nwéc dén vach va lac k.

7.3.2 Chuén bi dung dich tiéu chuén
7.3.2.1 Ham lugng vanadi <0,2 % (khéi lwong)

Cho (1,00 + 0,01) g s&t tinh khiét (4.1) vao trong mét loat gém 7 céc 250 ml, thém 10 ml axit clohydric
(4.2) va 4 ml axit nitric (4.3) cho tirng céc va day cdc bang mat kinh déng hd. Sau khi ngieng sui bot,
lam ngudi, tiép d6 diing buret cho vao nhirng thé tich dung dich tiéu chun vanadi twong rng (4.7.2)
nhw dwoc néu trong Bang 1.

Bang 1
Thé tich dung djch Khéi lwgng vanadi
tidu chuin vanadi (4.7.2) twong teng

ml mg

0’ 0

25 0,20
50 0,40
10,0 0,80
15,0 1,20
20,0 1,60
25,0 2,00

) Mau chuén "khéng”

Thuc hién nhw da néu trong 7.3.1 tir “thém 10 ml axit pecloric (4.4)..." (cau thi hai cta doan th(
nhét) cho dén hét.
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7.3.2.2 Ham lwong vanadi trong pham vi 0,2 % (khéi lwong) va 1,0 % (khéi lvong)

Cho (0,20 + 0,01) g sét tinh khiét (4.1) vao trong mét loat gom 7 cdc 250 ml, thém 10 ml  axit
clohydric (4.2) va 4 ml axit nitric (4.3) vao tirng céc va day chung béng mat kinh déng hé. Sau khi
nglrng sUi bot, lam ngudi, tiép d6 diing buret cho vao nhirng thé tich dung dichtiéu chuén vanadi
twong (rng (4.7.2) nhw dwoc néu trong Bang 1. Thuc hién nhw da néu trong 7.3.1 tir “thém 10 ml axit
pecloric (4.4)..." (cau thi hai clia doan thir nhét) cho dén hét.

7.3.3 Diéu chinh may quang phé hép thu nguyén tir ngon lira

Kiéu dén Cathod réng vanadi
Buwdéc séng 318,4 nm
Ngon lira Ngon Ira hinh 18ng vii mau d6 axetilen- dinito monoxyt, dwoc

diéu chinh dé cé dé nhay vanadi I&n nhét
Déng dién cho dén Theo khuyén nghi clia nha san xuét

6 rong dai phd Theo khuyén nghi clia nha san xuét

CHU THICH: Nhirng @& xuét ctia nha ché tao thiét bj can dwgc thyc hién chat ché va dac biét chu y 1a
nhirng diém an toan sau day:

a, Ban chét gay nd clia khi axetilen, nhirng quy dinh lién quan dén viéc sir dung né.

b, Can thiét phai che chdn mét clia nhan vién van hanh khdi birc xa cuc tim bang kinh mau.

¢, Can phai gitr ddu mé dbt sach khang cé vay cn vi md d@ét bj bit kin cé thé gay nén chay nd.
d, Phai dam bao 6ng do khi ap ké ludn co nuéc.

7.3.4 T6i wu hoa may quang phé hip thu nguyén tir nguyén te
Sau day la nhivng hwéng dan cla nha san xuét cho viéc dwa thiét bj vao st dyng.

Khi cwedng do dong dién dén, buéc séng va téc do dong khi da dugc didu chinh cling nhuw mo dét da
thép sang, tién hanh phun nwéc cho t6i Kkhi cac chi sé tré nén én dinh.

Dung méu chuan "khéng" (7.3.2) digu chinh tri sé hap thy vé 0.

Lwa chon cach bé tri nén hodc thai gian tich phan dé cé tin hiéu twong dbi én dinh nhdm thoa man
cac yéu cau vé do chinh xac néu trong 5.1.1 dén 5.1.3.

Diéu chinh ngon Itra c6 dang 16ng vii mau dé va chiéu cao quan sét trong ngon Itra pham vi 20 mm.
Phun xen ké céac dung dich chudn vé&i néng d6 cao nhét va mau chudn "khéng", diéu chinh téc dé
dong khi va vi tri moé dét (ngang, ding hodc quay) cho dén khi hiéu sb gitra dd hap thu gilra cac dung

10
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dich chuan nay I3 16n nhét. Hay kiém tra dé may c6 duoc sy Iap dat chuan xac so véi buéc song yéu
cau.

Panh gia theo chi tiéu 5.1.1 dén 5.1.3 va yéu cau bd sung tinh higu qué 5.1.4 d& dam bao duoc ring
thiét bi thich hop cho phan tich.

7.3.5 Phép do phd

Didu chinh thang do m& réng sao cho dung dich tiéu chudn c6 ndng dé lén nhat dat do léch gan hét
thang do. Phun cac dung dich tiéu chudn lién tiép theo thir tw tang dan cho dén khi tirng dung dich
dat do chinh xac quy dinh, theo cach d6 méi chirng té dwoc thiét bi da dat dwoc tinh 6n dinh. Chon
hai dung dich tiéu chudn, mét c6 d6 hap thu nhé hon ngay dudi so véi dung dich méu phan tich va
mét cao hon ngay trén. Phun nhitng dung dich nay tréc tién theo thir tw tang dén, sau dé theo thir
tw giam dan,cung véi dung dich m&u phén tich dwoc coi nhu dung dich trung gian, trong tirng trrdng
hop do dd hép thu so véi nwdc. Phun toan bd day dung dich tiéu chudn mét Ian nira (xem ch thich).

Can Iwu v 1a cac phuong phap nay khong thé thuc hién tiép véi thiét bi ty dong ma thiét bi nay chi
chdp nhan hai dung dich tiéu chuén. Trong tredng hop ndy cé mét d& xuét 1a hai dung dich “xen
gitra” khong duwoc st dung nhw tiéu chuén dau nhwng ching phai dwoc phan tich xen ké véi dung
dich mau phan tich.

Phun dung dich tiéu chudn & nhixng pham vi théi gian lién tuc trong sudt qua trinh do ctia mét dot
phan tich. Phai lam sach mé @bt néu két qua co biéu hién mét d chinh xac do bj tic ban.

Ghi két qua dd hap thy clia tirng dung dich tiéu chuén.
Ghi két qua d hép thy clia dung dich mau phan tich va d§ hép thy trung binh cia thi nghiém tréng.

Dung dd thi chudn (7.4), chuyén ddi d6 hép thu cla dung dich miu phan tich va thi nghiém tréng
sang microgram V trén mililit.

CHU THICH: Phai chi y dén an toan sau day khi st dung axit pecloric:
a) Phun tAt ¢a cac dung dich trong thai gian thye hién ngén nhét;

b) Luén luén phun nwéc cat gira cac lugt phun dung dich phén tich, dung dich thi nghiém triing hodc dung dich
tiéu chuén. Han ché téi mirc thdp nhét phun khéng khi.

¢) Thwéng xuyén lam sach mé dét, khéng bao gi¢r d& mé dét bi tic va thuwdng xuyén riva k trong ngoai mé dét.

Phai bdo dam cac vét che chén an toan ding vi tri va quan 4o dang quy chudn cé thiét bj bao vé tai va kinh an
toan.

7.4 Vé db thi chuan

Can thiét phai vé dwdng chudn méi cho tirng loat mau phan tich hay déi véi mét pham vi ham lwgng
vanadi dy tinh.

MAu chudn "khdng" phai cé dd hap thy nho khong dang ké néu sir dung céc kim loai va thudce thir tinh
khiét. Trong tredng hop ndy, xay dyng db thi chuin bang cach vé céac két qua dd hép thy trung binh

11
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clia cac dung dich tiéu chudn so véi ham lwgng vanadi biéu thi bang microgram V trén mililit. Xem
xét dd hap thy trung binh ctia dung dich phan tich va do hép thu cta hai dung dich tiéu chuén lién ké
0 v&i db thi.

Tuy nhién, néu mau chudn "khéng" c6 mét do hap thu dang ké, yéu cdu mét phwong phéap phirc tap

hon. Trong trwéng hep nay ndng dé vanadi p, trong mau chuén "khéng" dugc tinh theo cong thirc
sau:

A,

Pz Tpcr X ————
Ac1 - Az

Trong dé:
pc1 14 ndng dd vanadi, biéu thi ra microgram trén mililit, thém vao dung dich tiéu chuén dau tién;
A, 12 d5 hap thu cia miu chuén "khéng";
Acy |2 d6 hép thu clia dung dich chudn dau tién.

Trisé p, c6 dwoc sau d6 thém vao cho tirng ndng db tiéu chudn bidu kién d& nhan dwoc @b thi tiéu
chudn trung binh chay qua gbc toa do. Xem xét d6 hap thu ctia dung dich thi nghiém tring, dung dich
phan tich va cla hai dung dich tiéu chudn lién k& so v&i @b thi nay. Lay cac ndng do khac trr di
ndng do ctia dung dich thi nghiém tréng.

Xay ding db thj chudin béing cach vé cac két qua dd hép thu trung binh clia cac dung dich tiéu chuan
s0 v&i ham lwgng vannadi bidu thi bang microgram V trén mililit. Xem xét 6 hép thy trung binh cia
dung dich phan tich va @ hap thy clia hai dung dich tiéu chudn lién k& so véi dd thi. Néu sé ghi cla
hai dung dich tiéu chudn nay so véi @b thi khdng sai léch nhidu hon chi tiéu cho phép vé dé chinh
xac thi khi d6 sé ghi ctia dung dich mAu phén tich dwoc chép nhéan.

8 Tinh toan két qua
8.1 Phwong phap tinh

Tinh ham lwong vanadi (V), biéu thj biing phén tram theo khéi lvong wy (% (khdi luvong)), bing cong
thire sau:

(po — py) x 100 _ 100
WV(VO)=LT‘IOG—"“——‘X?+C
=(p0_p1) +C
100m

Trong do:

12
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po  landng d6 vanadi trong dung dich mau phan tich thu dwoc tir @b thi chuan (7.4), tinh bang
microgram trén mililit;
py  landng do vanadi trong thi nghiém trang, tinh bang microgram trén mililit;
C  la ham luong vanadi trong sit ding trong thi nghiém tréng, biéu thi bng phan tram khoi
lwvong;

m  la khéi lwong cta khdi lvong méu phan tich, tinh bang gam.

8.2 b6 chum

Viéc kiém tra d6 chum clia phuong phap nay duge 23 phong thi nghiém thuc hién, & bay mic
vanadi, m&i mdt phong thi nghiém phan tich ba két qua (xem chu thich 1 va 2) cho tixng mirc ham
lvgng vanadi.

Cac mAu phan tich st dung dwoc néu trong Bang A.1.

Két qua duoc x( Iy bing phuong phap théng ké phi hop voi TCVN 6910 (1SO 5725).

Céc d@ liéu nhan dwoc cho thdy c6 sy twong quan logarit gitba ham lwgng vanadi va dd lap lai rva
46 tai 1ap (R va R, ) clia két qua phan tich(xem Chu thich 3) nhu duoc tém tét trong Bang 3. Biéu
dién bang db thj cac dw liéu cé trong Phu luc B.

CHU THICH :

1. Hai trong ba két qua xac dinh dugc tién hanh trong diéu kién dd I3p lai nhw da dinh ro trong TCVN 6910
(ISO 5725), nghia la mét ngudi van hanh, cung dung cy, diéu kién van hanh giéng hét nhau, cing miu chudn
va pham vi thdi gian ngén nhét.

2. Két qua thir ba duoc tién hanh trong mét thori gian khéc (ngay khac) do cung mét ngudi van hanh nhw trong
Chu thich 1, dung cung dung cy véi dwéng chuan méi.

3 Sir dyng phwong phéap quy dinh trong TCVN 6910 (ISO 5725) tinh dwec gi¢i han 4§ lap lai (r) va gi¢i han do
t4i 1ap (R) tir cac két qua cta ngay 1. Str dung phuong phap quy dinh trong TCVN 6910 (ISO 5725) tinh duoc
gi&i han cta dd tai 1ap (Ry) trong pham vi phong thi nghiém td két qua dAu tién trong ngay 1 va két qua co
dwoc trong ngay 2.

13
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Bang 3
Ham lwong vanadi Do lap lai Do tai lap
% (khéi lwgng) r R R,
0,005 0,000 5 0,0016 0,0015
0,010 0,000 8 0,002 4 0,002 2
0,020 0,001 4 0,0037 0,003 1
0,050 0,0027 0,006 4 0,0050
0,100 0,004 6 0,009 9 0,007 1
0,200 0,007 9 0,015 1 0,0102
0,500 0,0158 0,026 4 0,016 2
1,000 0,026 8 0,040 4 0,023 1

9 Bao cio thur
B&o céo thir phai bao gbm céc ndi dung sau:

a) T4t ca thong tin can thiét cho viéc phan biét dwoc mau, phong thi nghiém va ngay thang phan
tich;

b) Phuong phap dwoc st dung vién dan tiéu chuén nay;
c) Két qua va hinh thire ching dwoc bidu thj;
d) Nhi¥ng nét dac biét khac thwérng dwec ghi lai trong qua trinh xac dinh;

e) Mgi cach thao tac khéng dwgc quy dinh trong tiéu chudn nay hodc moi cach thao tac tly y co
anh hwéng dén két qua phén tich.
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Phu luc A

(Tham khao)

TCVN 8509:2010

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

Bang 2 dwoc Iy tir két qua clia cac thir nghiém qudc té dwoc tién hanh trong ndm 1985 trén sau

mau thép va mét mau gang théi & 10 quéc gia do 23 phong thi nghiém thyc hién.

Két qua phan tich dwoc bao céo trong tai liéu 17/1N 646, thang 3 nam 1986. Dd thi biéu dién di liéu

vé d6 chum dwoc néu trong Phu luc B.

Céac mau phdn tich str dung duoc néu trong Bang A.1.

Bang A.1
Ham lwgng vanadi
Miu % (khéi lwong)
Coéng nhan Tim dwec
W wo
JSS 113-2 (Gang thoi) 0,007 0,007 2 0,006 9
JSS 516-4 (Thép hop kim thap) 0,010 0,009 8 0,009 8
JSS 652-7 (Thép khéng gi) 0,038" 0,0380 0,037 8
JSS 152-8 (Thép hgp kim thap) 0,10 0,106 0,106
JSS 153-7 (Thép hop kim thép) 0,21 0,215 0,214
JSS 604-7 (Thép dung cu) 0,51 0,516 0,516
CMIEC CE 056 (Thép hgp kim thap) 0,75 0,748 0,751
7. Két qua chua dwgc cong nhan.
W ;: Trung binh dai dién trong pham vi mét ngay
W »: Trung binh dai dién gitra cac ngay
CMIEC: Tiéu chudn hoa hoc do Cong ty Xuat & Nhap khau Luyén kim Trung québc san xuét.
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Phuluc B

(Tham khao)

Db thj bidu dién cac div liéu vé ddé chum

01

Illl]

0,05

0.0

Trrrl

D) chum

0,005

0,00

1T 1 1T 1T 1]

DS'L"HI PR s a il [P PO B A A | —
28 0,005 0,0 0,05 01 05 1 2

Ham lwgng vanadi [% (khéi lwgng)]

Hinh B.1 - Méi twong quan logarit gitva ham lwong vanadi (% (khéi lwong)) va dé 1ap lai r,

hoac d¢ tai lap, Rva R,
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Phuluc C
(Tham khao)

Phwong phap ding dé xac dinh tiéu chuén thiét bj

C.1 Xac dinh d4 chinh xac nho nhat

Phun dung dich tiéu chudn c6 ndng do cao nhét 10 lan dé co duoc 10 4o hép thu riéng ré Ay va tinh
gia trj trung binh A 4.

Phun dung dich tiéu chuin c6 ndng do thap nhat (khdng ké& mau chuén "khong") 10 Ian dé c6 dwoc
10 do hép thu riéng ré Ag va tinh gia tri trung binh A B-

PG lach tiéu chudn Sa va Sg clia dung dich tiéu chuan co ndng dd cao nhét va thép nhét tvong g

tinh dwoc tir:

_ ‘Z(AN = Ea)z

Sp = —-—9

Sg = ——Z(ABi b KB )z
\ 9

D6 do chinh xac nhé nhét dung dich tiéu chudn cé ndng dd cao nhét va thip nhét thu dugc tir Sa x
100/ A 5 va tuong trng Sg x 100/A g

C.2 Xéac dinh gi®i han phat hién, pmin

Piu ché 2 dung dich, tirng dung dich chira cing ndng d6 nén nhw dung dich mau, nhung véi nguyén

t6 quan tam tai nhirng ndng do biét tredrc sau day.
- p pg/ml d& c6 dd hép thu A véi dd gan dung 0,01;
- Nén tréing d& c6 d6 hap thu Ao,

Phun dung dich p va dung dich thi nghiém tréng 10 1&n mi loai, ghi lai sé do clia méi lan trong 10 s
va str dung thang do mé rdng du dé tao nén sw bién thién tin hiéu quan sat dwoc mdt cach rd rang.

Nhan dwoc dé hap thu trung binh A’ va A, .

Sai léch tiéu chudn Sy dugc tinh theo cong thirc:

o [ZA-RY
. 9
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Trong do:
A la s6 ghi do hap thu riéng ré do dworc;
A la gia tri trung binh clia A

Gidi han phat hién pme dwoc tinh theo cong thirc:

= p'x s, x K

Dmm K‘ _ Ko

(k thwong duwoc lay béng 2)

C.3 Tiéu chudn déi véi do tuyén tinh cta db thi

Thiét 1ap db thi tiu chuln, trwéc khi st dung bat cir mét dung cu chiéu doi tir dwéng cong, dé tim
gia tri thire d6 hap thu A twong ng véi 20 % phia trén day ndng dd va gia tri thye clia d6 hép thu B
tuong (rng véi 20 % phia dwéi day ndng dd. Tinh toan A/B. Ty sé nay khdng dwoc nhd hon 0,7.

0,55
|
s TS 1
| t
' |
l |
|
£ |
=1 | |
= I |
a ! |
@ | |
< |
© 1 |
| |
a | |
1 | |
] : |
| I | |
| 1 |
0 | 1 Il 1 ]
0 20 L0 60 80 100
20% l Thang néng o I_ZO%_I
20 % phia dwéi day ndng dd 20 % phia trén day néng do
Hinh C.1

C.4 Xac djnh ndéng dd dic treng, pi

Pha ché dung dich c6 chira ciing ndng d nén nhw dung dich mau nhwng cé nguyén té can tim &
ndng do da biét sau day:

p ng/ml @& cé duwgce dd hap thy A pham vi 0,1.
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Phun dung dich cé p va dung dich thi nghiém tring khéng dung thang do mé rdng va tién hanh do d6
hép thu A va A, .Ndng d6 dac trung pe dwoc tinh theo cdng thirc:

p x 0,0044

G vy

CHU THICH: Baéi véi viéc chuan bj cac phwong phap phan tich tiéu chudn sir dung may quang phd hép thy
nguyén tlr ngon Ira, cac chi sé nay phai do nhém céng tac cé trach nhiém quyét dinh tir két qua clia cac phong
thi nghiém qudc té.
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