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TIEUCHUANQUOC GIA TCVN 1812 : 2009

Thép va gang — Xac dinh ham lwgng crom
Phwong phap phan tich héa hoc

Steel and iron ~ Determination of chrome content— Methods of chemical analysis

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap phéan tich hoa hoc d& xac dinh ham lwgng crom (Cr)
trong thép va gang khi:

Ham lwgng crom dén 0,5 %: theo phwong phap so mau;
Ham Iweng crom I1&n hon 0,5 %: theo phwong phap chudn dd dién thé.

2 Tailiéu vign dén

Cac tai liéu vién dan sau cin thidt déi véi vidc ap dyng tiéu chudn nay. Béi véi cac tai ligu vién
din ghi nam cdng bé thi ap dyng phién ban dugc néu. Déi véi tai lidu vién din khong ghi ndm
cdng bé thi 4p dung phién ban méi nhit, bao gdm ca cac sira ddi, bé sung (néu cd).

TCVN 1058 : 1978 Hoé chét — Phan nhém va ky hiéu mire d tinh khiét.

TCVN 1811 : 2009 (ISO 14284 : 1996) Thép va gang — Ldy mau vé chudn bj méu thir dé xac
dinh thénh phdn héa hoc.

3 Qui djnh chung
3.4 LAy miu va chudn bj mau thi theo TCVN 1811 : 2009.

3.2 T4t ca cac hoa chit siz dyng phai ¢ A% tinh khiét hoa hoc. Trudng hep khéng c6, cho phép
dung loai tinh khiét phan tich. B9 tinh khiét cla c4c hba chét, theo TCVN 1058 : 1978.

3.3 Déi véi cac hoa chat dang 16ng, vi du axit clohydric (p = 1,19), ky hiéu (p = 1,19) d& chi a¢
dam dic cla dung dich c6 khdi lwgng riéng béng 1,19 g/mi & 20 °C, ky hiéu (1 : 4) dé chi néng
86 dung dich khi pha loang: sé thir nhét 1a phan thé tich héa chét dam diic can Idy; s6 thir hai Ia
phan thé tich nudc cin pha thém vao.
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3.4 Nbng a6 phan tram (%) @& chi sé gam héa chét trong 100 mi dung dich.
3.5 Ndng dd g/l dé chi s6 gam héa chét trong 1 L dung dich.

3.6 Dung can ¢6 dd chinh xac dén 0,1 mg.

3.7 Sé chiv sb sau dau phdy cua két qua phan tich 14y bing sé chir sé cla gia trj sai léch cho
phép cho trong Bang 2.

3.8 Xac dinh ham Iwgng crom trén ba m3u va mat hodc hai thi nghiém tring dé hiéu chinh két

qua.

4 Phwong phap so mau
4.1 Nguyén tic

Oxy hoéa difenylcacbazit bdng crom (VI) trong méi trwérng axit sunfuric va do cwéng d6 mau tim
d6é clia ho'p chét tao thanh.

Sét, niken, mangan va cac nguyén té khac can trd viéc xac dinh dwgc tach loai bing

natri cacbonat.

4.2 Thiét bj va thubc thir

4.2.1 Thiét bj

May so mau va cac phy kién kém theo.

Dung cu théng thwéng st dung trong phéng thir nghiém.
4.2.2 Thube thir

Axit clohydric (p = 1,19);

Axit nitric (p = 1,40);

Axit sunfuric (p = 1,84), dung djch pha lodng (1 : 1) va (1 : 4);
Kali pemanganat, dung dich 1 %;

Natri cacbonat, dung dich 20 %;

Rugu etylic nguyén chét;

Difenylcacbazit, dung dich 1 %; hoa tan 1 g difenylcacbazit trong 100 ml axeton tinh khiét. Dung
dich st¥ dung khi méi pha;

Kali bicromat, cach chudn bj nhw sau:

Dung dich A: hoa tan 0,2829 g kali bicromat méi két tinh lai va lam khd & 105 °C dén khdi
lweng khdng ddi vao 200 ml nuéc. Chuyén dung dich vao tinh dinh mic dung tich 1 L, thérm

nwéc dén vack, lac ky, 1 ml dung dich chira 0,0001 g crom,
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Dung djch B: 14y 100 ml dung dich A cho vao binh dinh m¢ dung tich 1 L, thém nwéc dén vach,
l&c k§, 1 ml dung djch chira 0,00001 g crom.

Nuwéc dung trong qué trinh phan tich la nwéc cét.

4.3 Cach tién hanh

Can 0,2 g mau, cho vao binh nén dung tich 100 ml. Thém vao binh 10 ml axit clohydric; dun
néng dé hoa tan mau. Cén than nhd tirng giot axit nitric (d=1,40) dén khi ngirng sbi bot; cho dw
2 m! dén 3 ml; dun tiép dé dudi nito oxit. Lam ngudi dung dich, thém 5 ml axit sunfuric (1 :1) bbe
hoi dén xuét hién khéi tréng.

Lam ngudi dung dich, thém 25 ml dén 30 ml nwéc, dun néng dé hoa tan mudi. Rét vao dung
dich dang néng 2 ml dén 3 m! dung dich kali pemanganat (dung dich kali pemanganat da dugc
dun soi trwdc) tiép tyc dun één Iing két tia mangan dioxit. Pha lo&ng dung dich b&ng 40 ml dén
50 ml nwére; can than thém tirng lweng nhd 30 mi dung dich natri cacbonat. Lam ngudi két tla
va dung dich rdi chuyén vao binh dinh mie dung tich 250 ml, thém nwéc dén vach, tc k§. Loc
dung dich qua hai I&p gidy lec dinh lwgng chay nhanh vao binh khd; bd phdn dung dich loc déu.

Lay 25 ml dung dich loc thu dugc (khi ham luvgng crém tir 0,01 % dén 0,06 %) hodc 5 mi (khi
ham lwgng crom tlr 0,06 % dén 0,30 %) cho vao binh dinh mirc dung tich 100 ml. Thém véo do
3 ml axit sunfuric (1:4); d& ngudi. Thém 5 ml dung djch difenylcacbazit, thém nwdc dén vach,
l4c ky. Sau 5 min do d6 hap thu quang cua dung dich trong cuvet cé chidéu day thich hop &
bwdc séng 536 nm (kinh mau lyc). Lay dung djch thi nghiém trdng lam dung dich so sanh. Ham
lugng crom trong mau dwgc tinh theo phwong phap dwong chudn,

4.4 Xay dyng dwérng chudn

Cho vao 6 binh dinh mue dung tich 250 ml lan lwot: 2 ;4 ;6 :8; 10 ; 12 ml dung dich tiéu
chuin B; twong &ng véi 0,01 %; 0,02 %:; 0,03 %; 0,04 %; 0,05% va 0,06 % crom khi khéi lwgng
mAu |4 0,2 g va phan dung dich l4y ra la 25 ml. Thém nudc vao cac binh dén vach, lac déu.

Ter mdi binh trén 14y ra 25 mi va chuyén sang 6 binh dinh mirc dung tich 100 ml. Thém vao mbi
binh 3 ml axit sunfuric (1 : 4); 5 ml dung djch difenylcacbazit; lc déu; thém nuéc dén vach, lai
lac déu. Tiép tuc tién hanh nhw 4.3

Chuén bi dung dich so sanh; cho vao binh djnh mi&rc dung tich 100 ml tir 25 mi dén 30 ml nuére,
3 ml axit sunfuric (1 : 4) ; 5 ml dung dich difenylcacbazit; thém nwéc dén vach, lac déu. Tiép tuc
tién hanh nhw 4.3,

T ham lwgng crom va dd hap thy quang twong (rng vé dwdng chuén.
4.5 Céach tinh két qua

Khi ham Iwgng crom tir 0,01 % dén 0,06 % (khdi lvong 14 0,2 g; phan dung dich 14y ra 4 25 ml),

ham Iwgng crom trong mau tim theo dwéng chudn.
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4.5.1 Khi ham lwgng crom tir 0,06 % dén 0,30 % (khdi lvgng miu 13 0,2 g, phan dung dich lay
ra la 5 ml) lAy ham lweng crom tim theo dwdng chudn rdi nhan voi 5.

4.5.2 Khi ham lvgng crom trén 0,30 % (khéi leng méu 12 0,1 g, phadn dung dich l4y ra 1a 5 mi)
14y ham lvgng crom tim dugc theo dwéng chudn rdi nhan véi 10.

5 Phwong phap chuan do dién thé
51 Nguyén tic

Oxy hoéa crom (lll) bidng amoni pesunfat cé bac nitrat Iam xuc tac trong méi tredng axit dén
crom (VI). Chuén dé theo mubdi Mo bang phuong phap dién thé.

Vanadi (néu cé) trong miu ciing sé& bj oxy hda va cling tham gia trong qua trinh chuan d4. Diing
kali pemanganat khir vanadi v& héa trj ban dAu va chudn 46 lai bing muéi Mo. Tir hiéu sé thé
tich mudi Mo cla hai Ian chun @4 tinh ham lweng crom chira trong mau.

Mangan chira trong mau cling bj oxy héa dén axit pemanganic va bj phan hiy béng natri clorua.

Vonfram ¢é trong mau sé& can tr& qua trinh xac dinh. Do dé phai tién hanh tach loai vonfram
triac khi tién hanh chuén d.

5.2 Thiét bj va thubc thir

5.2.1 Thiét bj

May chuén dé dién thé gbm phén chuin d6 va phin do.

Dung cy théng thwong st dung trong phong ther nghiém.
5.2.2 Thubc thir

H&n hop axit dé hoa tan mau: gdm 80 ml axit photphoric (p = 1,70) va 160 ml axit sunfuric
(p = 1,84), thém nudc dén 1 L;

Axit clohydric (p = 1,19), dung djch pha lodng (1 : 4);

Axit sunfuric (p = 1,84), dung dich pha lo&ng (1 : 4); (1 : 100);
Axit nitric (p = 1,40);

Axit flohydric, dung dich 40 %;

Bac nitrat, dung dich 0,5 %;

Amoni pesunfat, dung dich 50 % m&i pha;

Natri clorua, dung dich 10 %;

Mangan sunfat, dung dich 2 %;

Kali pemanganat, dung dich 2,5 %,;

Kali nitrit, dung dich 0,3 %;
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Ureg;
Kali pirosunfat,

Kali bicromat, dung dich chuén d¢ 0.0167 M: hoda tan 4,8035 g kali bicromat trong 1 L nuéc cht
hai 1&n, 13¢ déu;,

Mudi Mo, dung dich chudn dé 0.1 M; hoa tan 40 g muéi Mo tinh thé (NHs), SO4.FeS04.6H.0

trong 400 ml nwére; thém 50 mi axit sunfuric (p = 1,84); thém nwéc dén vach, ldc k§;
Nwéc ding cho qué trinh phan tich 1a nwéc cat.

5.3 Cach tién hanh

5.3.1 Thép khéng chira vonfram

Khéi lweng mau lay theo Bang 1.

Bang 1 - Khéi lwgng miu

L Ham lwgng crom, % 'Khéi lwgng miu, g

| Tro114dén300 0 ]
[ Trén 3,00 dén 6,00 1

l Trén 6,00 dén 12,00 0.5

ll Trén 12,00 dén 24,00 0,25

Trén 24,00 dén 30,00 0.2

Khi ham lwong crom vegt qua 30 %, 1y mot phdn twong (ng tlr 500 ml dung dich pha tir 0.5 g

mau.

Hba tan mau trong binh nén dung tich 750 ml bang 60 ml hén hep axit (khi khdi lwong lén hon
2 g, lay lwong axit tweng ¢ng Ién hon). Bun trén bép cach cat dén khi xuat hién khéi trdng cua
lwu huynh trioxit. Can than pha loang dung dich bang nwéc va oxy hoa bang tirng giot axit nitric
{p = 1,40) dén khi ngirng sui bot. Bun tiép dén xuét hién khoi tréng cua axit sunfuric.

Bé ngudi dung dich; thém nuwéc dén thé tich khoang 200 mi; tiép tuc dun sbi d& hoa tan hét
mudi.

Néu trong dung dich cé cacbua khéng tan thi dem loc, thém vao phéu loc it bot gidy loc. Rira
két tua 6 1&n bing nwéc néng tir 60 °C dén 70 °C. SAy khé can va gidy loc trong chén bach kim
va tro héa. Sau d6 thém vao chén 0,5 ml axit fiohidric; c& dén xuét hién khoi trdng. Nung chay
cén trong chén v&i khodng 3 g kali pirosunfat trén ngen Ira nhd. B& ngudi. Hoa tan chét chay
trong chén bang nuwérc vao céc dung tich 250 ml trén bép cach cat. Trang lai chén bing nudc
néng. Lrong dung dich ndy gdp chung véi phan dung dich trong binh nén trén. Thém vao binh
nén 10 ml dung dich bac nitrat; 20 ml dén 30 ml amani pesunfat va vai vién bi thdy tinh @é khi
soi tranh bén dung dich ra ngoai. Bay binh bang mat kinh ddng hdé va dun & 70 °C dén khi xuét

hién mau tim cua kali pemanganat.
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Trwéng hop ham lweng mangan trong mau qua it, khéng gl hién mau, thém vao dung dich 5 ml
dung dich mangan sunfat; tiép tuc dun sdi dé phan hiy amoni pesunfat (dén khi ngirng sui bot
khi). Sau d6 thém 5 ml dung dich natri clorua d& kht» axit pemanganic; dun dung dich 3 min dé
dudi khi clo. Néu lic nay dung dich van chwa ¢é mau vang (mau cla kali bicromat) thi thém
2 ml dén 3 ml natri clorua; dun dén khi xuat hién mau vang va két tla tring bac clorua. Lay ra,
lam ngudi dung dich dwdi voi nwére chay.

Thém nwéc vao dung dich dén thé tich khodng 350 ml dén 400 ml. Chuyén toan bé dung dich
vao cbe dé chudn a6 voi mubi Mo; diém twong dwong xac dinh bang phwong phap dién thé.
Thé tich mudi Mo tiéu tén khi chudn @b trong (rng voi téng ham lwgng crom va vanadi (néu co)
chira trong mau (V,).

Tién hanh xac dinh ham lwgng vanadi nhu sau:

Thém vao dung dich d3 chudn d6 1&n dAu tirng giot kali pemanganat dén khi c6 mau tim nhat
bén virng: cho dw 3 ml. Khudy dung djch lién tyc trong 2 min & 20 °C @& vanadi bj oxy héa hoan
toan. Khtv kali pemanganat thira béng vai giot kali nitrit dén khi mat mau. Khir lweng nitrit thira
béng 2 g uré. Khi thdy dién circ da 8n dinh, tién hanh chuin d6 bing mudi Mo 1&n the hai. Thé
tich mudi Mo tiéu tdn tuong rng véi ham lweng vanadi chira trong méu (V).

Hé sé F — ty sb gilra thé tich dung dich kali bicromat 0,0167 M va mudi Mo dugc xac dinh theo
phwong phap chudn do dién thé nhu sau:

Lay mét lwong hdn hep axit bing luong da dung dé hoa tan mdu va téng lugng thé tich mudi
Mo da tiéu tén trong qua trinh chudn d§ & didu nay, dem chudn dd lai bing dung dich kali
bicromat 0,0167 M. Sau d4, tinh F theo cong thirc sau:

F= ﬂ
V}
Trong d6:

¥, lathé tich dung dich kali bicromat 0,0167 M tiéu tén trong qua trinh chun dd, tinh bang ml;
¥V, 14 thé tich dung dich muéi Mo, tinh bang ml

5.3.2 Thép chira vonfram

L4y khéi lugng mAu theo Bang 1.

Héa tan miu trong céc dung tich 600 ml bang 80 ml axit clohydric (1 : 4) & 90 °C. Oxy hoa dung
dich bing tirng giot axit nitric ( p = 1,40); dun séi trong 30 min. Két tda axit vonfamic nhan duoc
c6 mau vang sang. Néu chua sang, thém 1 mi dén 1,5 ml axit nitric (p = 1,40) va tiép tuc dun
séi. Loc két toa, cho ién gidy loc mot it bdt gidy loc. Rira két tia bing axit sunfuric (1 : 100), virt

bd két tha v.i giay fac.
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Thém vao dung dich loc 60 ml hén hop axit dé hoa tan mAu, dun s6i dén xuét hién khoi tring
cla axit sunfuric; tiép tuc nhw @3 trinh bay & 5.3.1.

6 Tinh két qua

Ham lwgng crom (C,) trong mau tinh bang phan trdm (%) theo céng thie:

(Vi = Vp)xF=01734
m

C:

Trong dé:
V; la thé tich muéi Mo tiéu tén khi chuan d¢ crom va vanadi, tinh bang mililit (ml);
V, la thé tich mudi Mo tiéu tén khi chudn d¢ vanadi, tinh bang mililit (ml);
F lahésbtyle;
m  1a khéi irgng mau, tinh bang gam (g);
0,1734 12 hé sé chuyén ddi tir cromat sang crom.

7 X ly két qua

Sai léch cho phép gilra cac két qua xac dinh song song khdng duec I&n hon gia tri chénh léch
cho phép néu & Bang 2. Néu sai léch I&n hon thi phéi xac dinh lai. Két qua cudi cung 1a trung

binh céng cua ba két qua xac dinh song song.

Bang 2 - Sai léch cho phép

B Phwong phap - ;__JHém lweng crom, % ' Sai léch cho phép, % (tuyét dbi) ]
Phuong phap so mau Tir 0,01 dén 0,05 0,003 O

Trén 0,05 dén 0,10 0,005

Trén 0,10 dén 0,30 0,008

Trén 0,30 &én 0,50 0,010

Phuong phap chuan do Trén 0,50 dén 1,00 0027

dién the Trén 1,00 dén 2,00 0,033

Trén 2,00 dén 3,00 0,044

Trén 3,00 dén 5,00 0,055

Trén 5,00 dén 10,00 0,077

Trén 10,00 dén 15,00 0,132

Trén 15,00 dén 20,00 0,187

Trén 20,00 dén 25,00 0,242

Trén 25,00 dén 30,00 0,297

L Trén 30,00 | 0,352
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