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TCVN 5052-2

L&i néi dau
TCVN 5052-2 : 2009 hoan toan twong dwong véi ISO 4499-2 : 2008;

TCVN 5052-2 : 2009 do Ban k¥ thuat tiéu chun quéc gia TCVN/TC
Thép bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do lwdng Chét lvgng d& nghi,
B6 Khoa hoc va Céng nghé cong bé.

TCVN 5052 : 2009 (ISO 4499 : 2008), Hop kim ctmg — Xéac dinh t6 chire
té vi bdng phuong phép kim tuong, bao gdm ¢6 2 phan:

— Phén 1: Phuong phép chup anh té chire té vi va mé ta.

— Phén 2: Po kich thudc hat WC.

: 2009



TIEU CHUAN QuOC GIA TCVN 5052-2 : 2009

Hop kim cirng — Xac dinh té chirc té vi bang phwong phap kim twong
Phan 2: Do kich thwéc hat WC

Hardmetals - Metallographic determination of microstructure -
Part 2: Measurement of WC grain size

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay dwa ra nhirng nguyén tic vé do kich thudc hat trong hop kim cieng béng k¥ thuat kim
loai hoc trong didu kién chi st dung kinh hién vi quang hoc ho#c kinh hién vi dién ti. Ni dung danh
cho hop kim cirng thiéu két hé WC/C, (con dwoc goi la cemented carbides hodc cermets) c6 chira pha
clrng co ban la WC. Ngi dung tiéu chudn tap trung gidi thigu k¥ thuat doan chiin thudc thing dé do
kich thudc hat va sy phan b cla hat.

Tiéu chuén nay co ban bao gdm chl @& chinh:
Hiéu chun thwéc chia dd trén kinh hién vi dé tao co s& dd chinh xé4c clia phép do;

Ky thuat phan tich dwdng dé thu duoc sé ligu théng ké vira i cé ¥ nghfa;

C4c phuong phap phan tich dé tinh gia tri trung binh ¢é tinh dai dién;
- Béo c4o twdng trinh nhdm dap (ng cac yéu ciu chét lvgng hién dai.

Tiéu chudn nay dwgc hd trg biing sz nghién clu tinh trang hé théng thiét bj do lwdng @é 1am rd cac ky
thuat dwgc khuyén nghj (xem Phy luc A).

Tiéu chuén nay khéng danh cho cac ndi dung sau:
- Hé théng thiét bj do phan bé kich thuéc hat;
- Gi6i thidu hinh dang bé& ngoai cac thiét b do. Thei gian téi can nghién ctru bd sung thém phén nay.

Mac di k§ thuat do hé sb tir khang dbi khi doi hoi str dung thiét bj chuyén dung do kich thwéc hat, song
tiéu chuén nay chi hueéng dén phwong phép do kim twong. Tiéu chuén cling chi 4p dung cho hop kim
ctrng & dang thiéu két va khong diing cho dang bét. Tuy vay, phwong phap nay trén nguyén tic c6 thé
dung d& do kich thwéc hat trung binh clia nhidu hat bot sau khi dwgc gén két va cét manh thich hop.
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2 Tailiéu vién ddn

Céc tai liéu vién din sau rét cin thiét cho viéc ap dung tiéu chuin nay. Déi véi cAc tai liéu vién dan ghi
nam cdng bd thi 4p dung phién ban dwgc néu. Di véi cac tai ligu vién din khéng ghi nam céng bé thi
4p dung phién ban md&i nhét, bao gém ca cac stra ddi, bd sung (néu cd).

TCVN 5051 (1SO 3326), Hop kim cimg — Xac djnh Iyre khang.

TCVN 5052-1 (ISO 4499-1), Hop kim cimg — X4c dinh té chirc té vi bdng phuong phép kim tuwong -
Phén 1: Phuong phép chyup dnh té chirc té vi va mé ta.

ISO 3369, Impermeable sintered metal materials and hardmetals — Determination of density (Véat liéu
kim loai thiéu két khéng thdm nuére va hop kim ctmg — Xé4c dinh ty trong).

ISO 3738-1, Hardmetals - Rockwell hardness test (Scale A) — Part 1: Test method (Hop kim cimg -
Thir d6 cimg Rockwell (thang A) - Phén 1: Phwong phép kiém tra).

ISO 3738-2, Hardmetals - Rockwell hardness test (Scale A) — Part 2: Preparation and calibration of
standard test blocks (Hop kim ctmg - Thir d6 cimg Rockwell (thang A) - Phan 2: Chuén bj va hiéu
chuén béng méu).

1SO 3878, Hardmetals — Vickers hardness test (Hop kim cimg - Thir d§ cing Vickers).

ISO 4489 : 1978, Sintered hardmetals — Sampling and testing (Hop kim ctmg thiéu két - Ldy méu va
thir nghiém).

I1SO 4505, Hardmetals — determination of porosity and uncombined carbon (Hop kim cimg — Xéc djnh
d6 xép va cacbon khéng lién két).

3 Thuéit ngi?, dinh nghia, viét tit, ky hiéu va don vj

3.1 Quy djnh chung

Thuét ngtr ding d& miéu ta kich thwdc khac nhau clia hat bdt hodc hgp kim cieng trang thai thiéu két
c6 pham vi rat rong. Vi dy, cac thuat nglr dwdi day thudng ding trong cac 4n phdm va bao céo.

RA4t thd (Extra coarse) Can micréng (Submicron)

Tho (Coarse) B4t min micré (Microfine)

Thé vira (Coarse/medium) Hat tinh thé micré (Micrograin)
Trung binh (Medium) Pha nano (Nanophase)

Trung binh min (Medium/Fine) Hat tinh thé nano (Nanograin)
Nhé min (Fine) Siéu té vi (Super fine)
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R4t nhé min (Very fine)
Siéu mjn (Vetrafine)

Cwrc mijn (Extrafine)

R4t it nhirng thuat nglr ndy dwoc sy chép thuan réng réi hodc cé dwgc dinh nghia rd rang vé khoang
kich thuwérc gitka nhibng ngudi str dung va nhiing ngudi san xuét bdt hodc san phdm thidu két.

Chinh vi vay theo thoa thuan gitra cong ddng ngudi san xuét va st dyng hop kim clrng nhirng thust
ngtr dinh nghta kich thwéc hat trong 3.2 dwgc khuyén nghij str dung.

D0 khdng chéc chén trong phuong phap do kich thiréc hat bing dwdng chén khodng 10 %, vi dy dém
dugce sb hat tir 200 hat @&n 300 hat. Cho nén khi s6 do ndm & gi¢i han hoac thdp hon giéi han cép hat
can phai x( ly cin than. Khuyén nghj x& ly nhw sau, néu cac két qua do roi vao 10 % trong gi¢i han
cép hat nao d6 thi hay xép cép hat theo cip hat d6.

Vi duy:
0,19 um l1a c4p nano/ siéu min 0,21 um la cAp siéu min/nano
0,75 pm la cap can micrd/ nhd min 0,85 um la cAp nhd min/can micrd
1,29 um la cép nhd min/trung binh 1,31 um la cép trung binh/nhé mijn
2,4 um la cép trung binh/thd 2,6 um la cép thé/trung binh

3.2 Thuédt ngir va dinh ghia

Tiéu chudn ndy 4p dyng cac thuat ngl va dinh nghia sau.

3.21
Nano (nano)
Véi hat WC kich thwéc < 0,2 um

CHU THICH: Buec do béng phuong phap doan chan thing trung binh dwg'c mo ta trong tidu chuin nay.
3.2.2

Siéu mjn (ultrafine)
Véi hat WC c6 kich thuée tir 0,2 um dén 0,5 um.

CHU THICH: Bugc do béng phurong phap doan chan thang trung binh dwere mé ta trong tidu chudn nay.

3.23
Can micréng (submicron)
Véi hat WC c6 kich thwéc tir 0,5 pm dén 0,8 um.

CHU THICH: Bugc do bing phuong phap doan chan thing trung binh dwgrc mb ta trong tiéu chudn nay .
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3.24
Nho min (fine)
Véi hat WC c6 kich thude tir 0,8 um dén 1,3 pum.

CHU THICH: Bugc do bing phuong phap doan chan thing trung binh dwgc mé ta trong Tiéu chudn nay.

3.2.5
Trung binh (medium)
Véi hat WC ¢6 kich thude tir 1,3 um dén 2,5 um.

CHU THICH: Bugc do bang phurong phap doan chan thing trung binh dugc md ta trong tidu chudn nay.

3.26
Thé (coarse)
Véi hat WC c¢6 kich thuéc tir 2,5 pm dén 6,0 pm.

CHU THICH: Bugc do bang phuong phap doan chan thing trung binh dugc md ta trong tiéu chudn nay.

3.27
R4t tho (extra coarse)
Vé&i hat WC c¢6 kich thwée > 6,0 um.

CHU THICH: Bugre do béng phuang phap doan chén thang trung binh dugc mb ta trong tidu chudn nay.

3.3 Ky hiéu, viét tit va don vj

Tiéu chudn nay ap dung cac ky hiéu, viét tit va don vi sau:

A 1adién tich, do bing don vi milimét vuéng (mm?);

dwe & gié tri trung binh s hoc doan chain thing clia hat WC, do bing don vi micromét (um);
ECD la dwérng kinh cong trén twong dwong, do bing milimét (mm);

L 1add dai dwong ké, do bing milimét (mm);

LI  1a gi4 tri trung binh sb hoc clia khodng c4ch doan ch#in, do bing don vi micromét (um);
fi 1 chiéu dai do dwgec clia tirng doan chan riéng 1&, do bing micromét (um);

T4 l1atdng chidu dai do dwoc clia cac doan chin riéng 18;

N 12 sb bién giéi hat bj cit ngang qua;

n lasé hat WC bj chan;

m  la d6 phéng dai;

Mmax 12 0 phong dai Ion nhét;

Mmin & d6 phong dai thap nhét;
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Sm |2 kich thwéc do dwgc, do bang don vi milimét (mm);

sa lakich thwéc thye, do bang don vi milimét (mm).

4 Thong tin tdng quan

Tiéu chudn nay nham phat hanh 4n phdm c6 tinh thyre hanh tét vé do gia trj trung binh cta kich thudc
hat WC. Tiéu chuan khuyén nghj st dung k§ thut doan chan thdng dé do. Nhirng k¥ thugt do giau tinh
thyc tién dung tién lgi cho sy kiém tra td chirc té vi dwgrc trinh bay trong TCVN 5052-1 (ISO 4499-1).

Dac didm va tinh chét clia hop kim cirng phu thudc tryc tiép vao td chirc té vi tién trién trong qué trinh
ché tao, sau d6 1a sy phy thudc vao tinh chét dic treng clia mé bot ban ddu. Sy hiéu biét vé td chirc té
vi |a chia khoa d& khdng ché va cai thién cac dac tinh cia hgp kim cirng, do d6 viéc do nét dac trung
ciia td chire té vi, kich thwdc tirng hat va phan bd kich thwdc hat 1a cye ky quan trong.

Cac phurong phap chudn bj mdu kim cwrong va ky thuat tAm thyc cling quan trong nhw phrong phap
do kich thudc hat (xem [1] dén [4] trong thu myc tham khao) va co6 trong TCVN 5052-1 (ISO 4499-1).
Loai hop kim cirng thiéu két chli yéu 13 WC véi chét lién két Co. Tuy nhién néi chung cé thé sir dung
cac hop kim clrng chira cacbit Iap phwong hodc hgp kim cirng trén co sé TiC hodc Ti (CN).

Cach tryc tiép nhét d& do kich thuéc hat WC Ia danh béng va tdm thirc mét cit ngang td chire té vi sau
d6 dung k§ thuat kim twong dinh lwgng dé do gia tri trung binh kich thwdc hat hoac béng cach dém hat
trén dién tich ho#ic béing k¥ thuat doan chan dwéng.

C6 ba céach d& x4c dinh kich thwéc hat trung binh tir s6 hat WC:
— béng chiéu dai (clia doan thdng 2D cét ngang hat);

- béng dién tich (clia cac hat co doan cit 2D);

— béng thé tich (cia cac hat riéng 18).

$é trung binh thu dugc biing cach théng ké tirng gia trj do cua thdng sé quan tam (chidu dai, dién tich
hodc thé tich) va chia tdng gi4 trj clia cac théng sb (chidu dai, dién tich hoc thé tich) cho sb 1An cac
théng sb nay dém dugc.

Gi4 trj dwgc st dung nhidu nhét khi do Ia thong sb chidu dai. Cac gi tri nay c6 thé thu duwgc bang vai
ba cach, thi dy, bing cac duéng thidng song song hodc cac vong tron nhw dwgc miéu ta trong
ASTME112 12

- bang doan chan dang dudng, dugc goi la phurong phap Heyn. Cac doan chén cé duoc tir dudng
thang vé ngang qua td chirc;
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- béng dudng kinh vong tron twong duong”; dwéng kinh ndy thu dugc bing cach do céac dién tich
hat sau do tim dwéng kinh cia vong trdn ¢é dién tich twong dwong.

Mot phuwong phap bd sung do Jeffries thiét 1ap co thé tinh duoc sb hat trén mot don vi dién tich. Néu
6 yéu cau, viéc nay co thé dwoc bién ddi thanh dwdng kinh vong tron trong duong.

§ Thiét bi, dung cu

Kich thueée hat dwgc do tir anh td chirc té vi. TCVN 5052-1 (ISO 4499-1), ASTMB 657 'Y va ASTMB
665 (' cAn dwoc xem xét ddi véi tinh thiee hanh tét nhét trong sir chuén bj bd mat soi td chire té vi.

Anh t& chirc hg'p kim cirng théng thwdng dwc tao ra trén hién vi quang hoc hodc trén kinh hién vi dién
tlr quét (SEM). D& viéc do chinh xac, tét nhét Ia stir dyng kinh hién vi dién tlr quét dé tao anh. Tham chi
ngay trong vat ligu c6 hat Iém, b& mat mau soi ¢t ngang qua nhiéu hat & nhirng géc dd khac nhau, cho
cac phan doan chin nhd dén murc chi c6 thé st dung kinh hién vi dién t& quét méi do dwoc chinh xac.

Viéc do cac chidu dai doan chin tir anh td chirc té vi c6 thd thire hién bang thao tac tay hodc sir dung
may phan tich anh ban tw déng. Phan tich anh ty dong c6 thé dwgc st dung trong mdt sé treéng hop
khi dnh rit nét, hat to va dé dam nhat phan biét tét, song ddi véi nhidu vat lidu, dic biét 1a nhirng vat
lidu hat rAt nhd min, rit kho tao dwgc anh dep va noi chung khéng thé phan tich anh ty dong.

Pdi v&i cAp hat sidu min va nano trén thic t& kho c6 thé thu dwoc anh td chire tdt khi st dung kinh
hidn vi dién t& quét thdng thwdng véi dén ngudn dién tir 12 sgi vonfram. Béi véi nhirng vat ligu nay
khuyén nghi str dung kinh hién vi dién t&r quét tredrng phun xa (FESEM). Nhirng hé thdng nay cho anh
v&i 6 phan giai duge nang cao dang k&, du d& do cac vat liéu véi cac doan chin co kich thwdc trung
binh khodng t& 0,1 pm dén 0,2 um. B&i v&i cac vat ligu cb kich théc hat nhd hon cén phai sz dung
kinh hién vi dién t& truyén qua (TEM).

Tuy nhién, vin d& chon m3u va chudn bi mau khao sat c6 yéu ciu cao dic biét (xem [7] trong thuw muc
tai liéu tham khao). Viéc chun bi mdu can than dé cé dwgc anh tbt la khau quyét dinh dbi voi cac vét
lidu nay, dwong nhién phai két hop véi phwong phap tam thyre tét [xem TCVN 5052-1 (1ISO 4499-1)].

6 Higu chuan

Dé& phép do co chét lvong dang tin cdy, anh td chirc tét phdi duwgc hidu chuén lai @5 phéng dai béng
cach déi chirng véi thudc micromét hodic thang chia vach dugc lién két véi chudn so sanh quéc gia.
Thwdc micromet dwgc stz dyng théng dung nhét cho kinh hién vi dién tr quét SEM, la bd thudc chia

1) g8iv6i cac hat ding tryc, c6 th bién ddi dwérng kinh vang trdn teong dwong (ECD) kich thurdre hat hanh doan chin dwéng
(L) tinh theo cdng thirc [1]:

LI =JA=rd ECD )
DoddECD=1,13L/
Céch biéu dién nay da dwgc thdo lun trong tai lidu vién din [1] va [5] trong thur myc tham khao.

10
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vach SIRA. D6 1a nhirng thwdc thdng co ké vach, sb vach c6 thé la 19,7 vach trén mm va 2160 vach
trén mm. Tuy nhién, bd thwéc chia vach nay ciing phai dwgc hiéu chudn va chizng nhan Ia lién két véi
chudn so sanh quéc gia.

Déi v&i cac anh thu dwge tir kinh hién vi quang hgc, anh higu chuén trén Iwéi cling cé thé thu dwgc khi
str dung cung mat kinh vat (va cung dé phéng dai vén cé hodc cung vj tri tiéu cyrc) va cung ky thuét
chiéu sang. Kinh hién vi dwgc I&p ngudn chiéu sang Kohler dé& thu dwgc do phan gidi Ién nhat (max)
(xem [8] trong thwr muc sach tham khao).

Déi véi anh thu dwge tir kinh hién vi dién t& quét, cac anh hiéu chuén sé thu dwoc trong didu kién nhuw
nhau (dién ap ting téc kV, khodng céach cong tac, kh&u kinh anh sang) khi st dung né dé khao sat hgp
kim cirng.

7 Do kich thwére hat bang phwong phap doan chin dwéng

7.1 Quy djnh chung

Phwong phap nay dwoc khuyén nghj stz dyng gia tri trung binh sb hoc clia doan chin trung binh lam
théng sb dé xac dinh kich thwdc hat WC. Phuong phap nay la don gidn nhét trong stk dung va c6 thém
thuan lgi 1a sé ligu dwoc cung cép co thé sir dyung dé xac dinh khoang rong clia phan bd hat.

Phwong phap nay yéu cdu vé dudng thing ngang qua anh cin xac dinh c& hat. Trong trwong hop vat
lidu mot pha, dwdng cé chidu dai (L) bat dau & vj tri bat ky, ct ngang qua sb bién gi&i hat (N) va két
thiic & mét vj tri b4t ky khac. Gia trj trung binh clia khoang cach doan chin LI do d6 béng:

Li=L/N (2)
C6 thé thiy tir cong thirc trén chi ¢ thé tinh dwgc khodng cach trung binh cia khodng cach doan
chén, & d6 khéng cho thong tin phan b clia kich thuéc hat.

D6i véi vat lidu hai pha thdng thudng, vi du nhw hgp kim cieng (pha o va B) k¥ thuét doan chan dwdng
it tin cay b&i vi mdi mot pha phai dwgc do ddc 1ap, song phwong phap do6 co thé cung cép théng tin va
s phan b cuia kich thuéc hat. Dudng dwoc vé qua anh cla td chirc té vi hgp kim cirng cén xac dinh
c& hat. O viing dudng nay chan mot hat WC co chiéu dai doan chan (f) dugc do bing thwéc da higu
chudn (chisbéi=1, 2, 3,...,n (rng v&i cac hat thr 1, 2, 3,.., n). Cén phai dém it nhét 100 hat, wu tién
chon it nhat 200 hat dé d¢ khong dam bao do gidm xubng 10 %.

Gia trj trung binh doan chan kich thuwéc hat dwgc xéac dinh bang:
dy. =2l in (3)

Céac kich thudc hat cla hgp kim cieng dai thé ndm trong khoang 0,1 um dén 10 pm. Do d§ khdng dam
bao clia phép do, cho nén viéc thye hanh tét danh cho bao céo vé gia trj trung binh doan chén Kich
thueéc hat duoc lay téi mot gia tri thap phan doi voi cac gia tri > 10 um va téi hai gia tri thdp phan ddi

1
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voi cac gia tri < 1,0 um, tirc 1a cac két qua dwoc bao céo téi hai con sé ¢ y nghia, vi du 3,4 um hodc
0,18 um.

Vi du thirc hanh dwgc cho trong Phuy luc A.

7.2 Lay mau
7.2.1 LAy miu san phdm

Chon méu 1a mét nguyén cong chon mdt mau hop kim cirng hoic mét ving trong miu d6 dé dung cho
kiém tra.

Viéc chon méu ngiu nhién dwgc dinh nghia nhu sau, do 1a s chon mét ca thé tir trong mdt dam déng,
mébi ca thé trong dam dong d6 déu coé co hdi dwge chon nhw sau (xem [9) trong thw muc tham khao).
ISO 4489 : 1978, Diéu 4 quy dinh: “Dé xac nhan cAp hgp kim cirng, théng thwdng phai lay ddy da sé
Iwgng méu thir cho mdt don vj thi¥” dung cho cac thir nghiém sau:

x&c dinh lyc khang tie TCVN 5051 (ISO 3326);

x&c dinh ty trong ISO 3369;

xac dinh d% cirng Rockwell HRA ISO 3738-1 va ISO 3738-2;

xac dinh dd cirng Vickers HV ISO 3878;
Va cac thir nghiém c6 thé thuc hién trong nhing tredrng hop déc biét:
- xac dinh td chirc té vi TCVN 5052 (ISO 4499);

—  xac dinh dd x6p va cacbon khdng lién két ISO 4505.

7.2.2 L4y miu cho kiém tra té chirc té vi
L4y m&u cho kiém tra td chirc té vi cdn phai suy xét can than trén co s& ly thuyét tién hanh do:
a) Téng kiém tra phép do trén phwong dién chia viing khao séat

— cac anh dugc chon cho phan tich cin dai dién cho toan bd tiét dién mau va vj tri do phai 1a ngiu
nhién. Sé lvgng anh cin chuln bj dugc khuyén nghi it nhét Ia bén, dé& c6 thé phan tich tang téc
phai bdo dam tdng sb cac hat dwgc do it nhat 200 hat.

b) xac dinh kich thwéc hat trong vat liéu td chirc ddng nhit

- trong trwéng hep ndy cac anh phai dugc quét mét cach hé théng tudn tw theo vj tri nhét dinh trén
mat cét va dé co dugc sy phan tich ting tdc thi sb hat dwgc do & mdi mot tredng quan sét it nhat
la 200 hat. Phuong phap nay vi dy trong treéing hop hat twong d@di 16n ¢ thé xac dinh dugc sai sé

phép do mbi vi tri (sai 6 trung binh ty 1& v&i 1/4N , trong d6 N 13 s hat & méi vij tri).

12
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€) Vétliéu khéng dbng nhéat

— trong trwdng hop nay td chirc té vi sé khang ddng nhét khi chuyén tir trrong quan sat nay sang
trdng quan st tiép theo, dé dé khao sat cin tang sé lwgng dnh dwoc danh gia, song sy do dd hat
vln cham méc di tdng sb hat sé dém van dat > 200.

D6 phéng dai anh cin bdo dam trén tredng quan sat thdy dwec sé hat WC tir 10 dén 20, cho phép
tirng doan chin dwgc do dat dd chinh xac tét hon 10 %. Trwéng hep nay chdp nhan 3 hoac 4 dwdng
thdng vé cat ngang qua &nh, khong tinh dudng thdng hoan toan khong cat hat WC nao. Hau hét hop
kim crng c6 td chire it hodc khdng di hwéng, thi tét nhét chon phuong dit thuédce thing 1a ngdu nhién
va cho phép giao cét nhau ((xem [11] trong thu muc tham khao). Bing cach nay c6 thé thu dugc
khoang 50 doan chén kich thréc hat tir méi anh.

7.3 Sai s6 cua phép do

7.3.1 Sai sb hé thong va sai s6 ngiu nhién

Sai s6 clia phép do c6 thd c6 méy ngudn:

- Cotinh hé théng, vi du sinh ra trong qua trinh hiéu chun kinh hién vi;

- C6 tinh thyee nghiém hodc cé tinh ngdu nhién, vi dy sinh trong qué trinh truyédn sé liéu hodc trong
tinh toan @ dai thyec clia doan chan;

— Cé tinh théng k&, vi dy do trang thai ngiu nhién cta kinh hién vi.

Nguyén nhan sai s6 hé thdng c6 thé dén tir cac thiét bj do dwoc sir dung dé hiéu chudn anh. Thong
thuéng, dbi véi dd phéng dai clia kinh hién vi quang hoc sai s 13 con sb duy nhit. Song néu hiéu
chuén trén nhirng dd dai khac nhau hoac hiéu chuan bdi cac thi nghiém vién khac nhau, thi két qua sé
thay dbi, biéu hién & qua trinh trung binh clia do phong dai va d6 lech tiéu chudn lién quan. Sai sé phai
chép thuan I&n hon khi s dyng kinh hién vi dién t&r quét do d6 phong dai khong phai 12 s 8n dinh.

Sai s6 ngéu nhién hodc do con ngui sé& xdy ra khi do cac doan chin riéng |é clia cac hat WC. Nhirng
ngwdi thao tac khac nhau khi do ciung doan chan sé khdng chon chinh xac cac vj tri clia cling doan
ch&n hodc c6 thé khdng nhén ra hét dwéng bién gidi hat, va didu nay sé dan t6i dd khong dam bdo do.
Sai sé ng&u nhién hozc do con ngudi khé xac dinh hon sai s hé théng.

Sai s6 théng ké c6 thé xay ra néu td chirc té vi dwge chon mdt cach khéng thoa dang, vi du, s anh té
chirc té vi dugce khao sat qua it hodic sé hat dwgc do qua it. Cac théng ké ddy du cta thir nghiém 1a c6
ich cho viéc tim dén gia tri trung binh. Khi cac phép do dugc thiwe hién, gia tri trung binh clia kich
thieéc doan chan hodic cac thdng sd khac dwgc tinh toan bang may tinh cho c4c gia tri trung binh déng
va cac gia tri nay s& dwgc vé thanh db thj bién ddi theo tdng sé 14n do dugc thye higén. Cac gia trj trung
binh nay tuy dao ddng nhung theo mét xu thé tién t&i din téi gia trj trung binh thire. Khi téng sé 1an do.
Céc phép do sé dwgrc dirng lai khi sy dao dng clia gia tri trung binh da dd nhd.
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7.3.2 Cac kich thweérc hat WC 1o

Trude khi quyét dinh dd phong dai sé& st» dung dé& do kich thudc hat, cho quét qua bd m3t miu da tAm
thyrc dé kiém tra xem c6 hat WC Ién tdn tai hay khéng. Néu dd phong dai dwoc ding qua 1én, nhitng
hat nay c6 thé khdng teong xirng trong trurdng quan sat va diéu nay sé anh hudng téi sy thdng ké két
qua do. Mét céch ly twéng, dd phéng dai dugc st dung sao cho cac hat WC I&n nhét dwoc hién trén
&nh nhidu nhét (tr 10 dén 20 hat trén tiét dién quan sat), 1/3 treéng quan sat cé anh nhw dang chung.
Trong thyc té ludn thudng xay ra cé nhirng hat Ion bi chén bdi dwdng ranh gidi clia treéng quan sat
va nhirng hat ndy khéng do dugc. Tuy nhién néu sé tredng quan sat dé do dy da va ky thuat trung
binh @dng (xem Hinh A.4) dwgc s dung thi dnh hwdng clia cac hat Ién sé dwoc han ché thip nhét.

7.3.3 Doan chian nho nhit cé thé do

Hién nay chira c6 tiéu chudn lién quan dén kich thuéc doan chan nhd nhét c6 thé do duec hodc bing
kinh hién vi quang hgc hodic bang kinh dién t&r quét. Theo hwéng dd phan gidi cla thiét bj do dwoc st
dung c6 thé dung dé xac dinh doan chén nhd nhét ma thiét bj cé thé do duoc. i véi d phan giai dac
biét, nhirng gi¢i han dwéi clia doan chain ¢6 thé do dwgc theo Bang 1. Nhirng sé nay dai dién cho d6
phan gidi cao nhét thu dwgc trong didu kién téi wu. Trong thyc té, c6 thé thu dwgc do phan gidi kém
hon, d3c biét do sy chuén bj b& mat mdu khong tét s& kho co thé thu dwgc anh c6 dd phan gidi cao.
Nhw vay, chidu dai clia doan chdn nhd nhét c6 thé do dugc sé I6n hon. Trong thiee t& doan chin nhé
nhét c6 thé do dugc bang hai IAn dd phan gidi clia dyng cy do va d khdng dam bao do bing hai I3n
dd phan giai.

Bang 1- Hwéng dan cac phép do c6 thé thire hién dwoc

Dyng cy do D6 phan gidi 16n nhit Chiéu dai doan chdn nhé
nhét c6 thé thiy ré *
Kinh hién vi quang hoc 230 nm® 500 nm®
350 nm® 700 nm®
Kinh hién vi dién t& quét (SEM) 20 nm® 40 nm®
200 nm° 200 nm®
Kinh hién vi dién t quét phat 1,5 nm® 3 nm®
ra tredng (FESEM) 10 nm® 20 nm¢
* O @5 phan giai Ién nhat (max) ctia kinh hién vi. Gia trj nay s& tang & d phéng dai nhd hon.
® D% phan gidi ly thuyét trén miu hidu chudn.
¢ DO phan giai thire té anh hep kim cirng dién hinh.
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Nhieng chiéu dai doan chdn nhd hon so véi gia tri khuyén nghi c6 thé van do dwgc, nhung sai sé trong
nhirng phép do nay sé tang nhanh. Giéng nhw huéng dan, sai sé phép do & doan dau va doan cudi
cua thwérc chan 12 hai 1dn @6 phan gidi, nhw vay dé thu dugc sai sb thap hon 10 %, thwéc chan phai co
dé dai it nhét hai mwoi lan do phan giai ly thuyét. Cho nén ddi véi kinh hién vi quang hoc lam viéc &
khdu s6 I6n nhét, chi ¢6 thé do dwoc nhirng khodng cach doan chin Ién hon khodng 5 pum véi sai s
thap hon 10 %. Néu té chire té vi c6 ty phan hat WC I6n hon, cac doan chan clia né nhé hon 5 um, sai
s6 khi do nhitng hat cacbit nay sé& anh hudng téi gia gia trj trung binh doan chin do dwgc va lam sai
sy phéan b that kich thuéc hat. Trong treong hop nay, cén phai st dung kinh hién vi dién t&r quét.

Viéc lyra chon d9 phéng dai thich hgp véi sw hién dién cac hat WC Ién nhét c6 anh hudéng t&i chidu dai
doan chin nhé nhét c6 thé do. Céc kinh vat co d¢ phéng dai thdp hon (LOM) néi chung cb gi tri khiu
s6 thAp hon va do d6 d6 phan gidi thdp hon. Déi voi kinh hidn vi SEM, d6 phéng dai thAp hon c6 nghla
14 chum dién tir c6 tiét dién Ién hon. Céc gia trj trong Bang 1 dai dién cho d6 phan giai I&n nhét c6 thd
thu dugc. Dbi voi kinh vat LOM, day 1a kinh vat X100 nho dau véi khdu sé 1,3.

8 Baocao

Khi b4o c4o cac két qua do kich thudc hat, tht ca cac théng tin lién quan cin phai bao c4o d& cb thé
bao dam kiém tra dwgc cac phép do ndy. Bang liét ké phép thir dién hinh bao gdm cac thdng tin sau:

sy nhén dang méu;

chét tAm thyc va thei gian tAm thyec;

~ tinh 13p lai cta phép kiém, sb lgng tiéu ban hiéu chuln va gidy chirng nhan hiéu chuén;

— k¥ thuat tao anh tb chirc té vi: kinh hién vi quang hoc, kinh dién t&r quét SEM hodc kinh hién vi dién
tr quét phat xa tredrng FESEM;

- s d6 phoéng dai dwgc sir dyng: mét hay nhidu;
- s lwong trrdng quan sat dwoc st dung;

- tdng sb cac doan chan;

— gi4 tri trung binh sb hoc cac doan chan;

- phéan bd kich thwéc hat; phirong phap nhw khuyén nghi trong ban huéng dén nay; néu dung
phwong phap khac thi mé ta phwong phap nay;

— nhirng cha gidi thém;

Cang cin phai théng tin thém bd sung vao hé théng chét legng. Nhirng didu nay co thé gay vurong
méc trong nhan dang hinh anh hodc anh t§ chirc té vi, néu cin tw liéu, cin théng tin v& ngudn géc clia
vat lidu va yéu clu clia bén dat hang vé phwong phap do.
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Caing 1a ¢6 ich khi can nhéc bd sung céc diém sau:

doan chin I&n nhét do dugc;

I

doan chin nhd nhét do dugc;

hat I6n nhét;

I

khau s ctia kinh vat dung cho kinh hién vi quang hoc;

dién ap ting téc, khodng cach cdng tac, khdu kinh chiéu sang clia kinh hién vi dién t&r quét SEMs.

Cubi cung, khuyén nghj cha giai thém vé do khdng dam bao do. Thong thudng d khéng dam bao do

vao khoang + 10 % trong didu kién sé hat WC dwoc do 1a 200 dé thu dwgc gia tri chidu dai doan chén
trung binh.
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Phu luc A
(Tham khao)

Nghién ciru trang thai do

Phy luc nay mé ta phurong phap do kich thirée hat WC béng sir dung ki thuat gia tri sé hoc trung binh
clia doan chdn. Anh trén Hinh A.1 dwoc chon dé d& mé ta phuong phép do kich thuéc hat bang st
dung ky thuat doan chdn dudng. Nhitng hat nhé hon phai duge bé di khdi anh dé khéng gay sy Ion
xdn trong ky thuét do. Trong thurc té, tit ca cac doan chain clia hat déu phai do.

Hinh A.1 - Té chirc hgp kim cirng WC/Co (so dd)

Bwéc 1
Tao hinh anh t& chirc té vi; td chirc phai la dai dién clia vat ligu va khdng bj anh hwdng bdi sir danh

béng méu. Anh td chirc ¢ thé thu dwoc bing kinh hién vi dién t&r quét SEM hodc bing kinh hién vi
quang hoc.

Sw Iya chon dd phéng dai s& dya theo kich thwdc hat, tuy nhién trang thai tidu bidu sé bao dam nhin
thdy khoang 10 hat dén 20 hat trén tredng quan sat, nhw trinh bay trén Hinh A.1.

Bwéc 2

Thu dwgc anh clia thang do hodc Iwéi vach micromét lien két véi chudn qubc gia. Vigc nay phai tién
hanh & cung d6 phéng dai va diéu kién nhu da st dung dé thu dugc anh td chire té vi ctia hop kim

ctrng nhw trong Buwéc 1.
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Buwéc 3

Ttr anh hiéu chuén thu dugc trong Buéc 2, xac dinh do phéng dai cia anh t& chirc té vi bang thuéc
chudn bing thép (lién két voi chudn quéc gia). Do (biing mét thudng) khodng cach gitra hai vach déu
trén anh cla lwéi vach micromet, doc téi sé doc 0,5 mm gan nhét. Tinh toan khodng cach gira hai
vach dau nay trén thwéc lwéi vach micromét. Trong tredng hgp nay cac dwdng vach dugc trinh bay
trén Hinh A.2, khoang cach gitra cac vach 1a 10 um, nhu v@y, khodng cach gira dwdng tam cla 1 va
81 dugc do cb kich thuroc thyc 1a 800 um. DS phong dai thu dugc sé phy thude vao ky thuét tiép theo
duge sir dung dé tao anh. Cdng thirc (A.1) s& dugc dung dé xac dinh d¢ phong dai:

m=1n (A1)

Sv danh gi4 sai sé ctia 40 phong dai c6 thé dugc thyc hién béng do nhidu lan chiéu dai khac nhau clia
lwéi vach va thu dugc gia tri trung binh clia dd phéng dai va sai l&ch trung binh clia né. Bing sy luan
phién sai s t8i da va t6i thidu clia d6 phong dai c6 thé biing wéc doan dugc sai sb nhin bing mét cia
phép do la + 0,5 mm.

Phai str dung cong thirc (A.2) dé xac dinh @ phong dai I¢n nhét:

m. = Sw+0.5 (A.2)
sa

Phai sir dung cong thirc (A.3) dé xac dinh A0 phéng dai nhd nhét:

_8,-05

Mo (A.3)
SU

Vi dy thyc hanh, Hinh A.2 dugc sao lai Hinh A.1 va dugc phéng dai. Anh cia Iwéi vach hiéu chuén
cling dwgc phéng dai cung sb 1n va gia trj phéng dai trung binh cudi ciing dwerc tinh toan bang x 570.

Bwéc 4

Mot loat cac dudmg song song dwgre vé qua anh clia td chirc té vi hop kim clrng nhr trinh bay trén Hinh A.2.

Nhing dwéng nay dugc sdp xép & nhirng khodng céach vira di dé ching duwgc phan cach rd rang toi
mirc mdt hat b4t ky chi bj cit bdi mot dwérng. Do dé sb lvgng duéng dugc ké qua mét anh phuy thude
vao kich thwdc hat.

Bwéc §

Do chidu dai clia cac doan d& trén mdi hat cacbit. Nhirng gia trji do nay Ia nhirng chidu dai doan chan.
Nhi¥ng chidu dai doan chn dwgc trinh bay trong hinh anh trén Hinh A.3 (hinh d& 4n di nén t& chirc té
vi). Nhirng hat tiép xtc v&i duéng chiin s& khong dwgc do nhur 14 chidu dai doan chan hoan chinh. Cac

18



TCVN 5052-2 : 2009

chidu dai doan chan dwoc do 1a nhixng hat ndm trong Bang A.1. Bang gidi trinh nhw thé nay duoc
khuyén nghj st dung.

@5;%@@; '
i £\ { " A @ 5

Hinh A.2 - Cic dwdng thing chin dwoc vé cit ngang qua Hinh A1

Bwoc 6

Déi v&i tirng chidu dai doan chan do dwgc, chidu dai doan chin thyc thu dwgc bing do phan gidi & d§
phéng dai trung binh. Tl chidu dai doan chin trung binh va d9 sai léch tiéu chuén c6 thé tinh dugc cac
sé lidu nhu trinh bay trong Bang A.1. it nhét 200 doan chin phai dugc do, xem 7.1.

Nhirng dwéng trén Hinh A.2 cin vé cach nhau du xa dé sao cho khéng xay ra hién tuwgng mét cacbit bi
hai dwong hay nhidu hon cit ngang. S& dwdng co thé vé trén anh nhidu hay it tuy thugc vao kich
thwéac hat.

Hinh A.3 - Cac dwdng chan dé do kich thwéc hat tir Hinh A.2
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Céc doan chan tiép xdc véi canh clia anh sé khéng duoc dém

Y
16 -
s
14 |
13

12 !
1.1 !
1,0

08

08 : : - ; .
0 100 200 300 400 500

CHU DAN:
X 86 lwgng doan chin
Y Chidu dai doan chan trung binh, um

Hinh A.4 — S tiém cén gia tri trung binh clia doan chén

Viéc vé bidu @b dudng cong phan bd gia trj trung binh ctia doan chéin theo sb lwgng clia doan chéan do
dugc sé co ich cho viéc x4c dinh cin phai do bao nhigéu doan chan. Trong vi dy néu trong Hinh A.4, gia
tri trung binh duwoc tiém cén sau khodng 250 I4n do.
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Bang A.1 — Céac két qua do thuc hién trén anh trong Hinh A.1

(chi vi du vé&i 50 hat)

Chiéu dai doan chin do dwgc Chiéu dai doan chan tinh dwogc

mm pm

Pudng 1 10 1,74
12 2,09

13 2,26

6,5 1,13

18 3,13

30 5,22

23,5 4,09

18 3,13

8,5 1,48

5 0,87

Puwéng 2 11,5 2

5 0,87

245 4,26

11 1,91

4 0,7

9,5 1,65

5 0,87
2 0,35

4 07

18,5 3,22

7 1,22
6 1,04
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Bang A.1 - (tiép theo va két thuc)

Chidu dai doan chin do dwoc Chiéu dai doan chin tinh dwgc
mm Bm
Puong 3 2 0,35
8 1,39
14,5 2,52
13,5 2,35
1 0,17
12 2,9
17,5 3,04
12,5 2,17
10 1,74
Puwong 4 34 5,91
4 0,7
15,5 2.7
55 0,96
7 1,22
17,5 3,04
23 4
7 1,22
25 0,43
24 4,17
49 8,52
¥ 1,22
Pudng 5 17.5 3,04
10 1,74
14,5 2,52
27,5 4,78
6,5 1,13
18 3,13
37 6,43

Chiéu dai trung binh ctia doan chan: 2,33 um

Sé doan chan: 50
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Bao cao do kich thwére hat
Bao céo sb Ngay béo céo / /
Khéach hang
BIECHE it i iieni i sasnseeaanassasasa st e ae SH AR SR e R Te £ A e E Y LN r e CaEe Cavarte
Sw nhan biét vat liéu
Sy chun bj mau
Chét tdm thyc va thoi gian
tdm thyc
S nhan biét vé& anh Sé anh dwoc anh hwdng
Cd hoat hod khéng Coé/khéng
D6 phéng dai S6 N.A clia kinh vat
Gidy chirng nhan kiém dinh

Két qua
Sé doan chin Gia trj trung binh cuia
doan chan

Nguw&i thiee hién Chtr ky
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Bang sau d4y |a bao c4o phir hgp thé thire bao gdm cac két qua do dugc chi tiét hoa trong Bang A.1.

Béo céo do kich thwéc hat
Bao céo sb CMMT/000/000 10/04/2009
Khach hang Vién khoa hgc vt liéu
Dia chi S4 8, Hoang Quéc Viét

Sy nhan biét vat liéu

CW C25C, Hé théng ky higu vat liéu WCX/04/01

Sw chuan bj miu

May danh béng Prepamatic, quy trinh QPCMMT/B/136
Cac chang bgt mai kim cwong 120,65 va 20 um. Mai béng 6 um

May danh béng Petrodise M, bdt danh béng kim cwong 6,3 va 1 um trén
tam I6t DP

Chét tAm thye va thoi gian | Chét tAm thyc Murakami, 10 g KOH @ vao dung dich 10 g KsFe (CN)g
tam thirc trong 200 ml nwére

Tam thyc 6 phit & nhiét o thwdng
Sy nhan biét v& anh CWC25C.jpg 1
Cé hoat hoa khéng Co
D% phong dai X1600 1,4
Gidy chirng nhan kiém dinh

Két qua

S6 doan chan 50 2,33 ym
Nguwéi thiee hién E.G Benentt E.G Bennett
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