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Thép cacbon va thép hop kim thap -

Phwong phap phan tich bang quang phoé phat xa chan khéng

Standard test method for atomic emission vacuum spectrometric analysis of carbon

and low-alloy steel

1 Pham vi ap dung

1.1 Tiéu chuén nay quy dinh phuong phap thir dé& xac dinh ddng thoi 20 nguyén té hgp kim va tap chét

trong thép cacbon va thép hop kim thap & pham vi ham lwgng dwéi day.

Pham vi ham lwgng

Nguyén té Pham vi ap dyng, %" Pham vi ham lwong, %°
Nhom 0 dén 0,075 0,02 dén 0,075
Asen 0dén0,1 0,05 dén 0,1
Bo 0 dén 0,007 0,002 dén 0,007
Canxi 0.dén 0,003 0,001 dén 0,003
Cacbon 0 dén 1,1 0,08 dén 1,1
Crom 0 dén 2,25 0,02 @én 2,25
Coban 0dén 0,18 0,008 dén 0,18
Ddng 0dén 0,5 0,04 dén 0,5
Mangan 0dén2,0 0,10 dén 2,0
Molipden 0dén 0,6 0,03 dén 0,6
Niken 0dén 5,0 0,02 dén 5,0
Niobi 0 dén 0,085 0,02 dén 0,085
Nitor 0 dén 0,015 0,004 dén 0,015
Photpho 0 dén 0,085 0,02 dén 0,0085
Silic 0dén1,15 0,07 dén 1,15
Luu huynh 0 dén 0,055 0,01 dén 0,055
Thiéc 0 dén 0,045 0,01 dén 0,045
Titan 0dén 0,2 0,004 dén 0,20
Vanadi 0dén0,3 0,004 dén 0,3
Ziriconi 0 dén 0,05 0,02 dén 0,05
N Féha1r;5\6i ap dyung phu hgp v&i ASTM E 1763 dbi véi két qua ghi nhan phi hgp véi ASTM
®  Pham vi dinh lugng phit hp véi ASTME 1601.

CHU THICH 1: Pham vi ham lwgng clia cac nguyén té k& trén da dugc xac 18p qua viéc thir nghiém cé sy két hgp clia cac vat
liu chudn. Ngoai cac sb lidu gbc ctia ASTM E415-71,cac sé liéu tir viéc hgp tac thir nghiém véi mét pham vi rdng réi hon clia

céc vét ligu chudn ciing dugc dua vao dé& mé rdng pham vi ham lugng cla cac nguyén té.
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1.2 Tiéu chudn nay quy dinh viéc phan tich cac vat mdu cé dwong kinh phi hop dé dat khit vao 18
khoan ciia phdn m& gié phét tia Itra dién (c6 tac dung nut kin khi argon). Chiéu day mau c6 thé thay ddi
dang k& tuy thudc thiét ké gia thir nghiém clia may quang phd, nhung thich hgp nhét 1a chiéu day &
trong khodng tir 10 mm dén 38 mm.

1.3 Tiéu chudn nay quy dinh viéc phan tich kidm tra thurdng nhat trong qué trinh sén xuét gang, thép
va phan tich vat liéu gia cong. N6 dugc thiét ké cho cac vat mau dugc dac béng khudn kim loai, duQc
can va duoc rén. Higu suét 16t nhat c6 dugc khi m3u chuln va miu phén tich c6 thanh phén va trang
thai luyén kim tuong ty. Tuy nhién khdng doi hdi tAt ca cac (rng dung phai tuan theo tiéu chudn nay.

1.4 Tiéu chudn nay khdng cé y hurdng té¢i nhitng bén khodn vé dd an toan néu bat ky ngudi ndo lién
quan d@én viéc sir dung né. Trach nhiém clia ngudi str dyng tiéu chudn nay la thiét 1ap sy an toan thich
hop va thye hanh thodi méi cling nhw xac dinh viéc str dung ¢c6 nhirng didu chinh vé& gidi han trwdc khi
dung.

2 Tailiéu vién dan

Céc tai lidu vién din sau rit cAn thiét cho viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi cac tai liéu vién din ghi
n&m cbng bé thi ap dyung phién ban dugc néu. Dbi véi cac tai ligu vién din khong ghi nam céng b thi
ap dung phién ban mai nhét, bao gdm ca cac sira ddi, bd sung (néu cb).

ASTM E 135, Terminology Relating to Analytical Chemistry for Metals, Ores, and related Materials
(Thuét ng@ cé lién quan dén bé mén héa phén tich kim loai, quéng va céc vét liéu lién quan).

ASTM E 158, Practice for Fundamental Calculations to Convert Intensities into Concentrations in
Optical Emissions Spectrochemical Analysis (Thyc hanh céc phép tinh co bdn dé chuyén dbi cudomg
d6 sang nbng dé trong phén tich héa phé phét xa quang hoc).

ASTM E 305, Practice for Estabilishing and Controlling Atomic Emission Spetrochemical Analytical
Curves (Thuc hanh thiét 1ap va kiém tra dwong cong phén tich bdng phuong phép héa phé phét xa
nguyén ti).

ASTM E 350, Test Methods for Chemical Analysis of Carbon Steel, Low-Alloy steel, Silicon Electrical
Steel, Ingot Iron, and Wrrought Iron (Phuong phép thir dung dé phén tich héa thép cacbon, thép hop
kim thép, thép kg thuét dién silic, gang duc khubn kim loai va thép gia céng). '

ASTM E 406, Practice for Using Controlled Atmospheres in Spectrochemical Analysis (Thyrc hanh viéc
str dung béu khi quyén dugrc kiém soét trong phén tich héa phé).

ASTM E 1019, Test Methods for Determination of Carbon, Sulfur, Nitrogen and Oxygen in Steel and in
Iron, Nikel and Cobalt Alloys (Phuwong phép thir dé xac dinh cacbon, luu huynh, nitor va oxy trong thép
va gang, hop kim niken va coban).

ASTM E 1329, Practice for Verification and use of Control Charts in Spectrochemical Analysis (Thirc
hanh viéc d6i chibu va st dung biéu dd kiém tra trong phén tich héa phb).
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ASTM E 1601, Practice for Conducting an Interlaboratory Study to Evaluate the Perfomance of an
Analytical Method (Thyrc hanh vige két nbi sy nghién ciru lién phong thi nghiém dé dénh gié hiéu qua
mét phuong phép phén tich).

ASTM E 1763, Guide for Interpretation and Use of Resuits from Interlaboratory Testing of Chemcal
Analysis Methods (Sach huéng ddn dung dé dién gidi va st dung két qua tir viée thir nghiém lién
phong thi nghiém cda céc phurong phép phén tich héa).

ASTM E 1806, Practice for Sampling Steel and Iron for Determination of Chemical Composition (Thyc
hanh viéc I&y méu thép véa gang dé xac dinh thanh phan héa hoc).

ASTM E 1950, Practice for Reporting Results from methods of Chemical Analysis (Thuc hanh viéc
théng bédo két qua tir céc phuong phép phén tich héa hoc).

3 Thuat ngir va djnh nghia

Tiéu chuén ndy str dyng cac dinh nghia va thust ngl ciia ASTM E 135.

4 Ban chét phwong phap

Sv phéng dién clia mét tu dwgc sinh ra gitra mét bé mét phéng, 1a mét nén clia vat mau hinh dia tran
va mdt digén cyc dugc tao dang hinh cbn. Sy phéng dién két thuc tai mot thei didm c6 cwdng do dinh
trwéc voi mét vach phd chon loc cla sét hodic tai mét thei gian dinh tredc va nang lwong phat xa
twong déi clia vach phd phan tich dugc ghi lai. Cac vach phd c6 d& nhay nhét Ia ciia asen, bo, cacbon,
nito, photpho, Ieu huynh va thiéc ndm trong viing cyc tim chan khéng. Sy hdp phy phat xa do khéng
khi trong viing nay khdng dang ké& vi méy quang phd va budng danh hé quang dugc rit hét khong khi
va bom ddy khi argon.

5 Tam quan trong va vigc st¥ dung

Phwong phap thir ndy ding @& phan tich kim loai va hgp kim bng quang phd chii yéu dé thir nghiém
cac loai vét ligu xem c6 phi hgp v&i cac thong sb ky thuat vé thanh phan. Didu quan trong 13 tit ca
nhimg ai sir dung phuwong phap nay phai la nhitng nha phén tich c6 khad ning thyc hién mdt cach
thanh thao va an toan cac phwong thirc thong thudng clia phong thi nghiém. Do d6, viéc phan tich
dwgc thyre hién trong mét phong thi nghiém dwgc trang bj mdt cach phi hop.
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6 Thiét bj, dung cu
6.1 Dung cy ldy miu

Tham khéo tai ligu ASTM E 1806 dung cho c4c dung cy va cach thire hanh 14y miu gang, thép & thé
16ng va ran.

6.2 Ngudn kich thich, c6 kha ning cung cép cac théng sé dién cho viéc phat ra tia Itra mot mAu. Xem
chi tiét & 11.1

6.3 Budng phat tia Itra, ty dong bom ddy khi argon. Budng phat tia Iira phai duoc I3p tryc tiép vao
may quang phd va phai dugc gén mdt gi4 d phat tia lira d& gitr mdt vat mau phing va mdt dién cyc
dang thanh ndm thap hon phia déi dién.

CHU THICH 2: D& Iam sach budng phét tia Itra 1am theo chi d4n clia nha san xuét (trong qué trinh van hanh lién tyc, dic bidt
1a sau 24 h phdi thyc hién cong viéc ndy). D& 1am sach 18 vao céc thdu kinh hoiic cira sb, cin tuan thi cac chi din ciia nha
san xuét (dir ligu cua may kidm tra hodc dir ligu cuéng 46 mau chudn co thé hidn thi mdt cach didn hinh khi cAn én ching).
6.4 May quang phé, c6 d§ phan tan tuyén tinh qua lai 1a 0,60 nm/mm hoac tét hon trong cAp thir nhét
va mét tiéu cy 0,75 m @én 3 m. Pham vi do clia né phai tir 120 nm dén 400,0 nm. Trong may quang
phé phai c6 nhirng tAm chén & loai bd birc xa phan tan. May quang phd phai dwgc trang bj mot dAu
dén khdng khi vao va mét dau ra chan khéng. May quang phd phai dwgc van hanh & @ chan khéng
3,33 Pa (25 um thly ngén) hodc thdp hon. Chiéu rdng khe sang dau tién c6 thé trong khodng tir 20 um
dén 50 um. Khe sang thir hai c6 thé thay ddi (binh thuwdng trong khoang 37 pum va 200 pm) tity thude
vao budc séng clia nguyén t6 va cac budce séng giao thoa cb thé.

6.5 H¢ théng do dac, gdm c4c bd nhan quang c6 b didu chinh dién thé riéng ré, cac ty dién & cac
déu ra clia tirng b nhan quang dugc tich trir, hé théng do dién thé d& ghi lai hogic tryc tiép hodic gian
tiép cac dién thé trén cac ty dién cling nhuw sép x&p sy chuyén mach cho cAc trinh ty van hanh mong
muén.

6.6 Bom chan khéng, c6 kha nang duy tri mdt o chan khéng 3,33 Pa (25 um thly ngan) ho3c nhé
hon.

CHU THICH 3: Loai bom thich hgp 12 ¢6 dung tich Iam viéc it nh4t 0,23 m®/min (8 #2/min).

6.7 Hg théng khi, gdm ngudn cug cAp argon c6 bd phan didu chinh 4p suét va lwu lvgng. Phai thiét 1ap
si sdp xép thir ty ty dong dé khdi dong dong chay theo mdt luu lurgng cho trréc dbi véi mot khodng

thoi gian riéng. Téc d9 déng chdy c6 thé didu kidn bing tay hodc tw ddng. Hé thdng khi argon phai phu
hop v&i ASTM E 406.
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7 Héa chét va vit liéu
7.1 Dién cye déi lap

Céc dién cyc ddi khang c6 thé 1a cac thanh trdn bang bac hodc vonfram trang thori hodc bing vat liéu
khé&c mién Ia né biéu hién qua thir nghiém d6 chinh xac va thé hiéu dich twong dwong. Buéng kinh
thanh tron c6 thé thay di tir 1,5 mm dén 6,5 mm (tly thudc vao nha ché tao thiét bj) va diu thanh
dwgrc gia cdng chii yéu theo mdt géc 90° hodc 120 °.

CHU THICH 4: Trén du dién cyc sé tich ty nhirng chét ling dong mau den. Phai loai bé nhirng chét Iing dong nay trong thai
gian phan tich cac mau (chi yéu biing ban chai day thép). Néu khéng loai bd, n6 cé thé l1am gidm toan bd cudng dé birc xa
phé hodc chuyén nhirng lugng nhod chat ban vao trong cac mau hodc ca hai. $6 14n kich thich chép nhan dugc trén mét dién
cyre thay ddi tir thiét bj nay sang thiét bi khac, no can phai dugc thiét 1ap trong tirng phong thi nghiém. Trwdre khi thay thé, cin
©6 béo cao két qua clia hang nghin kich thich thyc hién trén dién cye vonfram trang thori.

7.2 Khi tro, argon
Phi hgp véi ASTM E 406

8 Vit liéu chuan

8.1 Vit ligu chudn dwgc cong nhan (CRM)- Co6 s3n tai Vién Tiéu chudn va Céng nghé Quéc gia
(NIST) va cac ngudn khac va chiém toan bd hodic mdt phan khodng ham Iwgng néu trong 1.1. Ching
dwoc ding dé& hiéu chudn may quang phd déi véi cac nguyén té quan tam hodc dé hop thire hda hiéu
suét phuong phéap thir. Khéng nén ding CMR nhu phuong tién kiém tra hoc thiét I4p tinh 13p lai ctia
mdt phuong phap do héa hoc. C6 thé xdy ra sy khac biét gita mau CRM va méu san xuét khi thyc
hién qué trinh gia cong méu theo phwong phéap thir nay. Viéc hiéu chinh mét sé nguyén té nhét dinh (vi
dy nhw Ivu huynh) cin dwoc hiéu chinh so v6i cac gia tri tr mAu chuén, né dwoc thyc hién theo ky
thuat gia cong mau san xuét théng thudng va dugc phan tich theo ASTM E 350 va ASTM E 1019.
CHU THICH 5: V4t ligu chudn dugc cong nhédn do NIST san xuét dwge mang thuong hidu voi tén “Vat liéu chudn tiéu chudn”,
SRMs.

8.2 Vat ligu chudn (RMs) — C6 san tir nhidu nha cung cip hodc c6 thé ty ché tao tai co' s&. RMs chi
yéu diing @& kiém tra (ngwdi kidm tra) va hiéu chinh sai léch (nguwdi chudn héa) may quang phé.
Nhirng vat liéu chudn nay phai ddng nhét va chira cac ham lwgng cla tirng nguyén té x4p xi v&i ham
lwgng sé kiém tra hodc hiéu chinh sai léch hodc ca hai.

9 Chuén bj mau thir va vat lidu chuan

9.1 MAu va vat chudn phai dwgc chudn bj theo cling mdt cach thirc. Mot mau dwgc cét ra tir mét doan
méu 16n cin co kich thudc va chidu day dy du dé chuén bj cho khép véi gia & may quang phd.
Chiéu day thich hgp nhét 1a tir 10 mm dén 38 mm.
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9.2 Phai dam bao cac méu khéng c6 16 réng hay vét Idm trong viing thirc hién kich thich (Chu thich 6).
Trwéc hét mai b& mat biing bang gidy nham hodc dia nham c& hat 50 dén 80 (w6t hodic khd). Cubi
cling the hién mai khd trén bing hodc dia nham. C6 thé slr dung cac phuwong tién c6 dd nham min
hon (vi du c& hat 120) nhung diéu nay khéng quan trong (Chu thich 7).

CHU THICH 6: M3u c6 d6 xp Ia didu khdng mong mudn vi n6 din dén vigc phong dién khdng thich hop nhur “kidu khuyéch

tan" so vii "kidu tap trung” nhu yéu cAu. B& mat mAu phai sach s& vi mAu 13 vt phong dién tir va diu md, chét bén trén bd
mét can trér viéc phong dién tlr.

CHU THICH 7: Vat liéu va m3u chudn cin phai hoan thién lai trén béing ho#c dia nhdm & trang théi khé tredre khi kich thich
lai trén cung khu vire.

10 Chudn bj thiét bj

CHU THICH 8: Nhirng hwéng din duwa ra trong phuong phép thir ndy 4p dung cho hiu hét cac may quang phd, tuy nhién,
cAn thiét thay d8i mdt vai cach I&p a3t va hidu chinh ciing nhir yéu cAu chudn bj b sung cho thiét bj. Khéng thé miéu ta viéc
chudn bj thiét bj @én tirng chi tiét nhd trong pham vi phirong phap thir ASTM ma viéc midu ta c6 thé khac bigt khéng nhirng
chi d6i véi mBi co s& ché tao ma adng thdi c6 khac bist dbi voi cac thiét bj khac nhau trong ciing mét co' s& san xuét. & midu
ta chi tiét qua trinh van hanh tiép theo cilia mt may quang phd riéng biét, cAn tham khdo sach hurémg dén clia nha san xuét.
10.1 Chuong trinh ma mdt may quang phd thich (rng véi cac vach phé tiéu chudn ndi by va mdt vach
trong céc vach phd phan tich déi véi tirng nguyén t§ dugc néu trong Bang 1. Cé thé stz dyng nhiéu
vach phé d@bi véi mdt nguyén té dwoc néu (vi dy, niken) tlly thudc vao pham vi ndng d va phan mém
clia riéng tirng may quang phd.

CHU THICH 9: Cac vach phd néu trong Bang 1 @4 chimg 16 s théa man déi cac nguyén té va khodng nbng dé miéu ta trong
pham vi sir dyng. C6 thé sir dyng céc vach tiéu chudn ndi b va phan tich khac nhu da dugc néu trong Bang 3, véi didu kign
1a né c6 thé chirng td tinh ding va dé chinh xac trong ty.

10.2 Thiz nghiém dinh vj khe vao clia may quang phd d& bdo dam birc xa c6 diém cao nhét (peak
radiation) ndm & budng quang phd. Viéc nay phai thyrc hién dAu tién va thudng xuyén cang tét dé duy
trl s dinh dwdmg tim khe vao chinh xac. Tiép theo thyrc hién cac trinh ty clia nha ché tao d ra. Dya
trén tinh nang cua thiét bj, phdng thi nghiém phai xac dinh tan suét viéc dinh vj tri va viéc dinh dwong
tim.

10.3 Viéc dinh vj tri va dinh dwdng tim khe ra thong thwdng do nha ché tao thiec hién khi I&p rap may
quang phd. Trong nhirng treéng hgp binh thuwdng, khdng cin thiét viéc dinh dudng tim khe ra. (Cha
thich 10).

CHU THICH 10: Cach va tAn suét dinh vi tri ho#ic kidm tra vi tri khe ra tiy thudc vao cac yéu t6 nhu loai méy quang phd, tinh

da dang cua cac vAn @& phan tich d& c4p cing nhu tn suét siz dung. M&i phang thi nghigm phai thiét Iap mét trinh ty kidm tra
phi hgp sir dyng céc ki swr ¢ tay nghé cao bdo dudng.

11 Kich thich va th&i gian kich thich

11.1 CAc thdng sé dién (Chu thich 11):

10
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11.1.1 Cé4c thdng s kich thich thudng 1a do nha ché tao may quang phé xac 1ap. Cac pham vi sau day
1a nhieng chi d&n cé tinh lich str va nhirng thiét bj hién dai co thé thay ddi so véi ching.

Bang 1 - Vach phé tiéu chudn trong va vach phé phan tich

Nguyén té Bwéc séng, nm | Phan loai vach® |  Kha ning gy nhiéu®
Nhém 394,40 | V,Mn, Mo, Ni
308,22 I V, Mn
Asen 197,20 | Mo, W
193,76 1 Mn
Bo 182,64 | S, Mn, Mo
182,59 | W, M, Cu
Canxi 396,85 ] Nb
Cabon 193,09 1 Al
Crém 298,92 ] Mn, V, Ni, Nb, Mo
267,72 I Mn, Mo, W
Coban 345,35 | Cr, Mo
228,62 Il Ni, Cr
Pbdng 327,40 | Nb
213,60 Il Mo, Cr
Sét 271,44 ]
273,07 Il Co
Mangan 293,31 I Cr, Mo, Ni
255,86 ] Zr
Molipden 379,83 I Mn
277,54 | Cu, V, Co, Mn
386,41 | V, Cr
Niken 231,60 Il Co, Ti
227,02 ] Nb, W
Niobi 319,50 Il Mo, Al, V
Nitor 149,26 | Fe, Ti, Si, Mn, Cu, Niva
nitrua dugc tao thanh véi
céac nguyén té nhw Ti
Photpho 178,29 1 Mo
Silic 288,16 l Mo, Cr, W
251,61 | Fe, V
Luwu huynh 180,73 | Mn
Thiéc 189,99 In Mn, Mo, Al
Titan 337,28 Il Nb
324,20 Il Nb

11
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Bang 1 - (Két thic)

Vanadi 310,23 Il Fe, Mo, Nb, Ni
311,07 Il Mn, Ti, Fe
Ziriconi 343,82 Il W

A

Céc sé | hozic Il trong ct phan loai vach cho thdy vach da dugc phéan loai theo m§t hé thuat ngir va dugc
&p @&t b dinh cho nguy@n tir thdng thudng (1) hoac cho cho nguyén tir dom duoc ion héa (II).

Sy gay nhidu tiy tudc vao loai may quang phd, sy tan séc, sy Iya chon vach phd va didu kién kich thich
va nhirng gi 82 ligt k& yéu ciu xac nhan dya trén cac mAu a4 chon dac biét d& chirmg minh sy gay nhidu
con nghi ngd.

Bang 2 - Vach phé phan tich khac

Nguyén té Bwé&c séng, nm | Phan loai vach® | Kha nidng gay nhiéu®
Asen 189,04 | V,Cr
Cabon 165,81 |
Pdng 224,26 I Ni
324,75 | Mn, Nb
Molipden 202,03 Il
281,62 Il Mn
Silic 212,415 Il Mo, Ni, V, Cu, Nb

nghi ngdr.

A Cac sb | hosc Il trong cét phén loai vach cho thdy vach da dugc phan loai theo mdt hé thuat ngir va duge
4p dit cb dinh cho nguyén tir thang thudng (1) hodc cho cho nguyén tir don dugc ion héa (II).

Sy gy nhidu tiy tudc vao loai may quang phd, sy tan séc, sy lya chon vach phd va didu kién kich thich va
nhirng gi da liét k& yéu clu xac nhén dya trén cac méu da chon dic biét dé chimg minh sir gay nhigu con

Sy phéng dién cta ty dién ¢6 b ham

Pién dung, uF
Pién cam, pH
Pién tré, Q
Dién thé, v
Cuong dg, A,r-f

S 14n phéng

12

10 dén 15

50 dén 70
3dén5

940 dén 1000
0,3dén 0,8

60
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CHU THICH 11: Can chi y duy tri khi cac gia trj théng sb da dugc xac dinh. Sy thay ddi dién thé ngudn dién cung cép khéng
vuot qua £ 5% va tét nhét 13 gitr dugc £ 2%.

11.1.2 Mach kh&i ddu
Théng sé mach khdi diu phai thich hgp cho viéc kich hoat déu d&n qua trinh phéng dién cla tu dién.

Nh(rng sy sép xép sau 13 nhirng dinh hwéng ¢ trwde day va nhirng thiét b tién tién co thé thay ddi tr
cac gia tri nay:

Bién dung, pF 0,0025
Dién cam, uH vét
Dién tré, Q 2,5
Pik dién thé, V 18 000

11.1.3 Céac théng sé dién khac

Khong c6 sdn cac bd phén kich thich véi cac théng sé chinh xac nhw da néu trong 11.1.1 va 11.1.2, ¢6
thé str dung ching vé&i didu kién 1a khi phan tich thye té vin dat dwge d§ chinh xac va tinh dang twong
duong.

11.2 Diéu kién kich thich (Chu thich 12)

Théng thwéng cac pham vi sau day la thich hep:
Thei gian bom argon, s 5dén 15
Khoang thei gian doi, s 5 dén 20

Khoang thoi gian phoi,s 3 dén 30

Lwu lgng argon (Chu thich 13) ft/h L/min
Bom 5dén 45 2,5dén 25
Doi 5 dén 45 2,5dén 25
Phoi 5 dén 45 2,5 dén 15

CHU THICH 12 : Lyra chon khodng thei gian dgi va phoi sau khi tim hidu téc 36 hoa hoi trong qua trinh kich thich mu. Bdng
théri xac 18p va duy trl khdng ddi cac thdng sé nay .

CHU THICH 13 : CAn thiét mdt méi truéng khi argon @6 tinh khiét cao tai khe hé phan tich. Phai loai bé téi mire thdp nhét
nhirng tap chét phan tir khi nito, oxy, hidrocacbon hay hoi nuérc hodic 1a c6 trong hé théng khi hoic 14 trong cac m3u dugc
chudn bi khéng phi hop.
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11.3 Hé théng dién cyc

M3u phan tich mang dién tich &m dugc coi nhrr mdt dién cye. Bién cyc dbi khang la mdt thanh tron
bing vonfram trang thori hodc thanh bac, ddu dugc gia cdng thanh 90° hogc mdt géc hinh nén 120°.
Str dyng mdt khe h& phan tich hodc 1a 3, 4, 5 mm (+ 0,1mm) Didu kién mét dién cyc ddi khang c6 hai
dén sau 1An kich thich str dung didu kién thao tac nhu miéu ta trong 11.1 va 11.2.

11.4 Dién thé b nhdn quang

Do nhay clia bd nhan quang thudng do nha san xu&t méay quang phd thiét 1ap va diéu chinh trén co s&
bwéc séng riéng chon lgc.

CHU THICH 14 :C6 thé quy dinh khodng dién thé clia anot én catot déi véi mét éng da cho 1a 650 V dén 1000 V dong mét
chiu. Chon mdt bd nhan quang khéc néu trong khodng thé nay ma éng qua nhay hodic khong nhay I4m déi véi pham vi néng
6 ciia mdt nguyén t6. C6 thd doc tryc tiép didn thé trén ty dién hodic mot sé do c6 thé thyc hign véi két qua doc dugc bdi cac

hé théng khac nhau ma ham sé tuyén tinh higu suét hay ham s6 logarit cia dién thé c6 thé dugc hign ra trén man hinh giéng
nhw mét s trong déi hosic nhur nhirng s dugc hidu chudn tryc tiép theo thugt nglr phan tram.

12. Hiéu chudn, tiéu chuin héa va kiém chirng
12.1 Hiéu chudn

Sir dung c4c didu kién néu trong 11.1-11.3, kich thich m&u higu chinh va miu tiéu chuén dién thé theo
mot trinh tyw ngAu nhién, phan loai chiing lai bing nhirng kich thich clia bét ky vat liéu nao sir dung nhw
mAu kiém tra. (C6 thé diing mdt mAu kidm chirng nhir mdt mau hiéu chudn cho dit né c6 vét chay chi
khi 1a mAu kiém chizng). Phai c6 it nhAt ba miu hi¢u chudn cho m&i nguyén té, trdi rong pham vi ndng
d6 yéu cau. Kich thich tirng mAu higu chinh, mAu tiéu chudn ciing nhu méu kiém tra tir hai dén bdn Ian
va str dyng gi4 tri trung binh. Néu hé théng may quang phé va phin mém cho phép, I3p lai it nhét hai
14n céc trinh ty ngdu nhién khac nhau. St dyng gia tri trung binh clia c4c s liéu cho tirng diém, xac
dinh dwdng cong phan tich nhw da chi dn trong ASTM E 158 va ASTM E 305.

12.2 Tiéu chuén héa

Thye hién theo d& xuét clia nha ché tao néu ra, tién hanh tiéu chudn hoéa ngay khi l&p @3t hodic bét cie
thoi diém nao biét rd hodc nghi ngé khi cac gia tri doc @4 dich chuyén. Thirc hién céc hiéu chinh cin
thiét hodc 14 didu chinh cac bd phan didu khién trén thang doc két qua hodc 4p dyng nhirng hiéu chinh
sé hoc. Can thye hién viéc tiéu chudn héa bat cir khi nao tién hanh kiém tra va phai cho thdy duwgc cac
gia tri doc da thoat khéi sy kiém soat théng ké.

12.3 Kiém tra xdc nhan

Kidm tra xac nhan 1a viéc tiéu chudn hoa thiét bj co hiéu lyc ngay sau mdi dot tiéu chudn héa va khi c6
yéu cu phu hop véi 12.3.2

14
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12.3.1 Phan tich cac mau kiém chirng phit hop véi Didu 13. Néu két qua khéng roi vao gilra cac gi6i
han kiém soat da thiét lap trong 12.4, thic hién sy chudn héa khac hodc nghién ciru tim nguyén nhan
thiét bj c6 thé bi tryc triic.

12.3.2 M3i phong thi nghiém phai xac dinh tan suét kiém chirng can thiét dyra trén phan tich théng ké.
C&r m8i khoang thoi gian 4 h dén 8 h Ia thyc té va phi hep. Néu két qua khong ndm trong gidi han
kiém soat dwoc xac Iap trong 12.4, can thyc hién mdt dot chudn hoéa va I3p lai sy kiém chirng. Viéc
chuén héa dugc 13p lai sao cho sb liéu kiém tra ndm trong gi¢i han kiém soét ho&c nghién ctru tiép
theo dbi véi nhirtng van dé clia thiét bi.

12.4 Kiém soat chét lwgng

Xac lap gi¢i han kiém soat phit hgp véi MNL 7A%, ASTM E 1329, hodc cac phurong phap kiém soat
chét lvgng khac twong duong.

13. Kich thich va phép do birc xa

13.1 D3t bé mat da chudn bj ciia mau trén gia kich thich sao cho viéc kich thich sé tac dong trén mét vi
tri cach mép mau khoang 6 mm (1,4 in.)

CHU THICH 15 : & mét sé may quang phd, miu dugc kich thich dling cach thiréng 16 ra mot vong tron den xung quanh ving
phat tia 1am 16m xuéng. O’ nhimg thiét bj d6, mdt vét chay tron nhdn, mau tring, van vai khéng co d&c trung vong den cho
thAy mAu dugc kich thich khéng diing cach. Tuy nhién néu sir dung dfa bo nitrua d& danh béng co' viing kich thich clia mau
thi vidc mau dugrc kich thich dung cach cing khdng 19 ra vong den do.

13.2 Kich thich mAu I3p lai nhw 14n d4u va bao céo két qua trung binh clia cac 1an 13p lai.

14 Tinh toan

St dung céc gia tri trung binh néu trong 13.2, ti» dwdng cong phén tich vé trong 12.1, tinh toan ndng
dd cac nguyén té.

15. P chinh xac va dd léch
15.1 P9 chinh xac

Cé dén 8 phong thi nghiém da hep tac thire hién phwong phap thir nay va da nhan dugc thdng tin
dwoc liét ké nhw trong Bang 3. Dir liéu bd sung ddi véi tinh da dang clia két qua lién phong thi nghiém
c6 dugc béng cach phan tich ba méu vét trén cung mét loai vat liéu & bay phong thi nghiém phu hep
véi didu kién ngudn trong phrong phap nady dugc trinh bay trong Bang 4. Cac vat mau khéc co thé 16
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rd cac dang két qua 1én hon hodic nhd hon khi siz dung cung mat thiét bj cing nhur cuing diéu kién kich
thich.

Bang 3 - Théng tin théng ké (Phwong phap thir E415 Nghién ciru mé réng)

Nguyén té Néng d§ Sé phéng Do 13p lal, Do lap lai Do tai lap, | Dotalliptuong
N A twong doi RA %
trung binh | thi nghiém R, ng s 2
Nhém 0,0669 7 0,004 5,98 0,025 34,7
0,0625 5 0,003 4,80 0,023 36,8
0,0212 7 0,005 23,6 0,011 51,9
Stibi 0,0038 2 0,0007 18,4 0,001 26,3
Asen 0,0415 6 0,005 12,0 0,0272 65,6
0,0144 6 0,007 48,6 0,0247 172
Bo 0,0063 7 0,0007 11,1 0,0011 17,5
0,0038 7 0,0007 18,4 0,0042 110
0,0006 7 0,0003 50,0 0,0009 150
Cacbon 1,054 7 0,053 5,03 0,108 10,2
0,507 7 0,025 4,93 0,061 12,0
0,033 7 0,025 75,8 0,042 127,0
Crém 1,570 7 0,043 3,38 0,176 13,8
1,307 6 0,123 9,41 0,124 9,49
2,128 7 0,057 2,68 0,232 10,9
0,118 7 0,003 2,54 0,011 9,32
0,093 7 0,003 3,23 0,008 8,60
Coban 0,157 4 0,008 5,10 0,057 36,3
0,114 7 0,011 9,65 0,023 20,2
0,0086 8 0,0007 8,14 0,004 46,5
Déng 0,345 7 0,025 5,75 0,039 8,97
0,150 7 0,009 6,00 0,026 17,3
0,054 7 0,008 14,8 0,022 40,7
Mangan 1,893 7 0,052 2,75 0,181 9,56
1,494 7 0,052 3,48 0,141 9,44
0,559 7 0,023 4,11 0,074 13,2
0,316 7 0,013 4,11 0,051 16,1
Molipden 0,561 7 0,012 2,14 0,168 29,9
0,325 7 0,008 2,46 0,037 11,4
0,147 7 0,005 3,40 0,016 10,9
Niken 4,796 6 0,275 5,73 0,691 14,1
2,208 7 0,112 5,07 0,164 743
0,180 6 0,012 6.67 0,022 12,2
0,108 7 0,006 5,56 0,010 9,26
0,0578 7 0,003 5,19 0,015 26,0
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Nguyén té Néng dé Sé phong Dé ldp lai, Do lap lai Do tai lap, | DotikEptuong
i i nahié A t asi R %
trung binh | thi nghiém Ry W“.? '
(-]
Niobi 0,076 7 0,007 9,21 0,010 13,2
0,0084 5 0,003 357 0,018 214
0,0078 5 0,003 38,5 0,014 179
Photpho 0,0775 7 0,005 6,45 0,017 21,9
0,0379 7 0,003 7,92 0,012 31,7
0,0129 7 0,003 24,2 0,009 72,6
Silic 1,063 i 0031 2,92 0,107 10,1
0,391 7 0,015 3,84 0,099 25,3
0,176 F 4 0006 3,41 0,035 19,9
Lwu huynh 0,0505 7 0,006 11,9 0,015 29,7
0,0209 7 0,005 28,9 0,007 33,5
0,0146 7 0,002 13,7 0,005 411
Thiée 0,040 7 0,002 5,00 0,024 60,0
0,024 7 0,002 8,33 0,011 45,8
0,0056 7 0,001 17,9 0,007 125
Titan 0,190 7 0,024 12,6 0,045 23,7
0,029 7 0,004 13,8 0,017 58,6
0,0019 7 0,0007 36,8 0,002 105
Vanadi 0,279 7 0,007 2,51 0,041 14,7
0,091 7 0,002 2,22 0,015 16,5
0,0026 7 0,0002 7,69 0,002 76,9
Ziriconi 0,0439 5 0,006 13,7 0,009 20,5
0,0075 5 0,002 26,7 0,012 160
0,0025 5 0,001 40,0 0,008 320

A R, twong dwong véir, ASTM E1601; R tuong duwong véi R, ASTM E1601.
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Bang 4 - Tinh da dang cua két qua giira cac phong thi nghiém riéng 1é (NBS1262)

Gia trj Néng dé Lhéng th Sailgchtidu | Sailgch |Gia trj NBS| Ndng dé |Phong thi kai léch tlélJ Sai léch
NBS ciia | trung binh | nghiém | chudn, RSD | twong déi ctia |trung binh| nghigm |chuldn, RSD| twong déi
Inguyén té tidu chudn, | nguyén té tidu chuén,
RSD RSD
Nhém 0,087 1 0,0032 3,70 Molipden | 0,068 1 0,0012 1,46
0,095 0,0936 2 0,0047 5,03 0,068 0,0681 2 0,0040 591
0,0823 3 0,0083 10,10 0,0663 3 0,00173 2,60
0,0992 4 0,0030 3,01 0,069 4 0,00064 0,92
0,0998 5 0,0019 1,90 0,068 5 0,0011 1,60
0,095 6 0,0015 1,58 0,069 6 0,00068 0,98
0,0899 7 0,0012 1,36 0,0645 7 0,0005 0,73
Antimon | 0,0125 1 |o.0018 14,40 Niken 1| khéng tri s8| khong trj sb
) khéng trj sé 2 | khéngtisé | khongtrisé | 0,59 0.597 2 | o0,0078 1,31
0.012 khéng trj s 3 | khéngtrisé | khong trisé 0,560 3 | 0,0089 1,22
khéng tri s6 4 khéng tri s | khoéng trj 56 0,589 4 0,0022 0,36
khéng trj sé 5 khéng tri sé | khéng trj sé 0,606 5 0,0097 1,60
0,0110 6 0,00031 2,85 0,589 6 0,00443 0,75
khéng trj sé 7 | khongtrisé | khong tri sé 0.556 7 | 0.0027 0,49
Asen 0,060 1 0,0024 4,00 Nliobi 0,290 1 0,0120 410
0,076 khéng tri sé 2 khéng trj 56 khéng tri sé | 0,29 0,292 2 0,0108 3.69
0,1085 3 0,0045 4,16 0,321 3 0,0098 3,06
khéng tri s6 4 | khongtrisé | khongtrisd 0,292 4 | 0,0037 1,26
0,0718 5 0,0029 4,00 0,289 5 0,0137 4,70
0,0871 6 0,00243 2,79 0,283 6 0,0059 2,08
0,0784 7 0,0021 2,64 0,236 7 0,0042 1,58
Bo 0,0026 1 0,00040 15,4 Photpho | 0,0414 1 0,0022 5,30
0,0025 0,00174 2 0,00043 24,68 0,042 0,0355 2 0,00144 4,04
0,00130 3 0,0003 10,13 0,0414 3 0,0012 2,85
0,00257 4 0,00009 3,50 0,0394 4 0,00039 1,00
0,00303 5 0,00014 4,60 0,040 5 0,0014 3,50
0,00242 6 0,00007 2,89 0,0369 6 0.,00063 1,72
0,0028 7 0,0001 2,23 0,0342 7 0,0004 1,30
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Giatri | Ndng dé| Phong | Sallgch | Sailéch| Giatrji | Ndng d3| Phong | Sailéch | Sailéch
NBS clia| trung thi tiéu twong | NBScua| trung thi tiéu twong
ngl:zén binh | nghigm| chuln, | déitiéu| nguyénté| binh | nghiém | chudn, | déitiéu
RSD | chuén, RSD chudn,
RSD RSD
Cacbon 0,160 1 0,0080 5,00 Slic 0,403 1 0,0046 1,14
0,16 0,164 2 0,0094 576 0,39 0,392 2 0,0058 1,49
0,158 3 0,0046 2,92 0,393 3 0,0126 3,21
0,162 4 0,0022 1,37 0,398 4 0,0030 0,75
0,159 5 0,007 4,40 0,389 5 0,0059 1,50
0,159 6 0,0037 2,29 0,437 6 0,0032 0,73
0,162 7 0,0038 2,24
Crém 0,296 1 0,0048 1,62 Luu huynh | 0,0376 1 0,0020 5,30
0,30 0,300 2 0,0038 1,28 0,038 0,0404 2 0,00239 594
0,309 3 0,0039 1.26 0,0363 3 0,00118 2,85
0,302 4 0,0015 0,49 0,0387 4 0,00103 2,65
0,300 5 0,0032 1,10 0,0392 5 0,0014 3,50
0,304 6 0,00220 0,72 0,0376 6 0,00132 3,51
0,298 7 0,0020 0,68 0,0375 7 0,0014 3,78
Coban 0,299 1 0,0054 1,80 Thiée 0,0164 1 0,00067 3,75
0,30 0,302 2 0,0044 1,45 0,016 0,0157 2 0,00048 3,08
0,252 3 0,0137 5,45 0,0207 3 0,00046 2,21
0,304 4 0,0020 0,66 0,0178 4 0,00072 4,04
khéng tri sé 5 khong tri sé | khdng irj sb 0,0158 5 0,0026 2,90
0,299 6 |000597 |200 0,016 6 0,00044 2,77
0,3038 7 0,0029 0,97 0,0175 7 0,0004 2,27
Péng 0,499 1 0,0116 2,32 Titan 0,079 1 0,0043 544
0,50 0,502 2 0,0098 1,95 0,084 0,089 2 0,0025 2,81
0,494 3 0,0212 4,28 0,0899 3 0,000324 3,60
0,505 4 0,00346 0,69 0,091 4 0,0011 1,17
0,496 5 0,012 2,40 0,0882 5 0,0005 1,30
0,499 6 0,00852 1,71 0,085 6 0,00135 1,59
0,534 7 0,0099 1,85 0,1073 7 0,0017 1,55
Mangan 1,056 1 0,0092 0,87 Vanadi 0,040 1 0,00037 0,92
1,04 1,00 2 0,0081 0,81 0,041 0,0402 2 0,00054 1,34
1,10 3 0,0143 1,29 0,0410 3 0,0010 2,43
1,050 4 0,0072 0,69 0,0413 4 0,00022 0,52
1,038 5 0,015 1,50 0,0387 5 0,0005 1,30
1,016 6 0,0117 1,15 0,039 6 0,00036 0,92
1,038 7 0,0087 0,84 0,0458 7 0,0004 0,78
Ziriconi 0,192 1 0,0089 4,70 Ziriconi 0,197 5 0,0081 4,20
0,19 Kkhong trj s& 2 khéng trisé | kndngisd | 0,19 0,173 6 0,00495 2,863
0,305 3 0,0177 581 0,1941 7 0,0070 3,611
0,187 4 0,0084 2,58

A Sai léch tiéu chudn dwec tinh nhur sau:

Trong do6:
d Chénh léch ctia mét 14n xéac dinh so véi trung binh
N S6 lan xé&c dinh.
8 gaj léch tiéu chudn twong dbi (RSD) dwgc tinh nhw sau:
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RSD = %(100)

Trong dé:
s Sailéch tiéu chudn
X Néng db trung binh

15.1.1 Do chinh xac dbi véi canxi va nito

C6 t&i tam phong thi nghiém da hgp tac trong vigc thiec hién phwong phép thir nghi¢m nay va thu
dwoc sé lidu chinh xac dugc tom tit trong Bang 5. C6 thé tinh mét gia tri gan dung ddi véi chi s6 clia
dd tai lap dy doan, R trong pham vi 0% dén 0,0030 % tlr cong thire sau trong d6 mirc canxi dy tinh la:

R = ,/[0,00048% + (Ca%x 0,30)*] (1)

15.1.2 Déi véi nito, chi sé cla dd tai lap R c6 mot gia tri gan dung 0,0020 di qua pham vi 0% dén
0,0015 % nito.

CHU THICH 16: $6 lidu thir nghiém cua lién hiép phang thi nghiém dugc tdng hop trong Bang 5 va Bang 6 dwgc tinh theo
ASTME 1601.

15.2 D§ xé djch

Vi it nhat ba mdu dugc phan tich tredc hét bang phuong phap héa hoc tai nhiéu phong thi nghiém
theo diing cac didu kién ctia phuong phéap thir nay. Cac sé liéu dugc néu trong Bang 7 (Chu thich 16).

15.2.1 Do xé djch dbi véi Canxi va nitor

Do lech ctia phwrong phap nay dbi véi tai nhirng mirc ndng dd nhét dinh c6 thé danh gi4 béng cach so
sanh cac gia tri chudn da dwgc cdng nhan véi trung binh sé hoc cé dugc tir két qua thir nghiém cla
lién hgp phong thi nghiém (xem Bang 6).

16. D4u hiéu quy wéc

16.1 Thép cacbon, thép hop kim thap; phat xa quang hoc; phan tich quang phé.
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Bang 5 - Théng tin théng ké déi véi Canxi va Nito

Vit liéu So Tim dwge | SD nho nhat | Tinh tai 1ap SD | Chi sb tinh tai | Re%
thoe phong (SWASTME (S, ASTME lap
thi 1601) 1601) (R, ASTME
nghiém 1601)
Canxi

C 6 0,00020 0,000021 0,000175 0,00049 250
G 7 0,00036 0,000025 0,000181 0,00051 139
H 8 0,00106 0,000075 0,000210 0,00059 55,7
F 8 0,00118 0,000134 0,000249 0,00070 59,0
D 8 0,00149 0,000135 0,000231 0,00065 43,3
J 8 0,00186 0,000129 0,000298 0,00083 45,0
A 8 0,00201 0,000119 0,000218 0,00061 30,3

| 8 0,00207 0,000064 0,000181 0,00051 244
B 8 0,00267 0,000182 0,000328 0,00092 344
E 8 0.00288 0,000258 0,000436 0,00122 42,5

Nitor

C 8 0,00125 0,000143 0,000781 0,00218 175
E 8 0,00400 0,000169 0,000787 0,00220 55,7
F 8 0,00478 0,000175 0,000779 0,00218 45,6
H 8 0,00509 0,000157 0,000684 0,00192 37,6
G 8 0,00751 0,000247 0,000715 0,00200 26,7
D 8 0,00817 0,000218 0,000650 0,00182 222
B 8 0,00977 0,000264 0,000587 0,00164 16,8
A 8 0,001289 0,000239 0,000603 0,00169 13,1

| 8 0,01364 0,000264 0,000813 0,00228 16,7
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Bang 6 - Théng tin d§ xé dich ddi véi canxi va nito

Vathiéuthlr | Giatrithuc | Giatriquang | Chénh | Nhandiénvat | Bokhong | Miéu ta thép hop
gia djnh, phé trung léch, liéu hodc dam bao kim thdp
% binh, % % (SD)
Canxi
C 0,00027 0,00020 - 0,00007 | BS CA4A 0,00004 | dac khudn kim loai
G 0,0004 0,00036 -0,00004 | BS CCS1 (0,00005) | qua gia cdng
H 0,0011 0,00106 | -0,00004 | ST 06 (0,00013) | qua gia céng
F 0,0014 0,00118 | -0,00022 | BS 58G (0,00019) | qua gia cong
D 0,0016 0,00149 -0,00011 | BS 54D (0,00015) | qua gia cdng
J 0,0021 0,00186 |-0,00024 | ST 08 (0,00014) | qua gia cong
A 0,0018 0,00201 | -0,00021 |BS CA1A (0,0003) | dic khudn kim loai
| 0,0022 0,00207 -0,00003 | STO7 (0,0002) | qua gia cdng
B 0,0029 0,00267 -0,00023 | BS CA2A (0,0003) | qua gia cong
E 0.0033 0.00288 |-0,00042 |BSCSN2D | (0,0003) | qua giacong
Nitor
C 0,0011 0,00125 |-0,00015 |BS 54D (0,0003) | qua gia cong
E 0,0036 0,00400 - 0,00040 | BS XAAS (0,00025) | qua gia céng
F 0,0044 0,00478 - 0,00038 | BS XCCS (0,00025) | qua gia cdng
H 0,0056 0,00509 | -0,00051 | BS XCCV (0,00024) | qua gia cdng
G 0,0074 0,00751 -0,00008 | BS XCCT (0,0002) | qua gia cong
D 0,0087 0,00817 -0,00053 | BS 56G (0,0004) | qua gia cbng
B . 0,0106 0,00977 -0,00083 | BS CA4A (0,0007) | dac khudn kim loai
A 0,0135 0,01289 -0,00061 | BS CA1A (0,00075) | duc khudn kim loai
| 0,0136 0,01364 -0,00004 | BS46A (0,00038) | qua gia céng
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Nguyén té Gia tri thye gia Giéiriqugngphé Séll.mgqhéngﬂ'ai S_ailéchsovéﬂgié
dinh, % trung binh, % nghiém trj thyee gia dinh, %
Nhom 0,04 0,038 4 0,00
0,058 0,062 4 +0,004
Bo 0,007 0,006 7 -0,001
Cacbon 0,073 0,072 5 -0,001
0,22 0,21 5 -0,01
0,50 0,51 7 +0,01
0,67 0,66 5 -0,01
Crom 0,05 0,05 5 0,00
0,08 0,09 7 +0,01
0,37 0,35 5 -0,02
085 085 3 -0,00
1,51 1,57 7 +0,06
Pong 0,016 0,017 3 +0,001
0,056 0,054 7 -0,002
0,070 0,065 3 -0,005
0,101 0,098 3 -0,003
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