TIEUCHUANQUOCGIA TCVN 1815 : 2009

Thép va gang - Xac dinh ham lweing photpho
Phwong phap phéan tich héa hoc

- Steel and iron - Determination of phosphorus content - Methods of chemical analysis

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phwong phap phan tich hoa hec dé xac dinh ham lweng photpho (P)
trong thép va gang .

2 Tailiéu vién dén
Cac tai liéu vién dan sau can thiét déi véi viéc ap dung tiéu chudn nay. Béi véi cac tai liéu vién

dan ghi nam céng b thi 4p dung phién ban dwec néu. Bbi véi tai liéu vién din khéng ghi nam
cong bd thi 4p dung phién ban md&i nhat, bao gdm ca cac stra ddi, bd sung (néu cé).

TCVN 1058 : 1978 Hod chét — Phén nhém va ky hiéu mirc dé tinh khiét.

TCVN 1811 : 2009 (ISO 14284 : 1996) Thép va gang — LAy méu va chudn bj méu thlr dé xac
dinh thanh phan héa hoc.

3 Qui dinh chung
3.1 L&y m&u va chuin bj mau thir theo TCVN 1811 : 2009.

3.2 Tt ca cac hoa chét sir dung phai cé db tinh khiét héa hoc. Trudng hop khéng c6, cho phép
ding loai tinh khiét phan tich. 6 tinh khiét clia cac héa chat, theo TCVN 1058 : 1978.

3.3 D6bi véi cac héa chét dang 1ong, vi dy axit clohydric (p = 1,19), ky hiéu (p = 1,19) dé chi 46
dam dac cla dung dich c6 khdi Igng riéng bang 1,19 g/mi & 20 °C, ky hiéu (1 : 4) dé chi ndng
dd dung dich khi pha loang: sb thir nhét 1a phan thé tich héa chat dam dac can l4y; sé thir hai la
phan thé tich nwéc can pha thém vao.

3.4 Nébng dd phan tram (%) @& chi sb gam hoa chét trong 100 m! dung dich.
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3.5 Néng a6 g/l d& chi s6 gam héa chét trong 1 L dung dich.
3.6 Dung cAn cé dd chinh xac dén 0,1 mg.

3.7 Sé chir sé sau dAu phdy cla két qua phan tich 4y bing sb chir sé cla gi4 tr sai léch cho
phép trong Bang 2.

3.8 Xac dinh ham lwgng photpho trén ba miu va mét hodc hai thi nghiém tréng dé hiéu chinh
két qua.

4 Nguyén tic

Héa tan mAu bing h&n hep axit nitric va axit clohidric. Tach photpho vao dang két tia amoni
photpho molipdat. Hoa tan két tia trong amoni hydroxyt; két tia ion molipdat bing chi axetat..
Loc, sy, nung, can két tiia nhan dwoc. Tinh chuyén sang photpho.

5 Thiét bj va thubc thir

5.1 Thiét bj

Dung cy théng thwéng sir dung trong phong thir nghiém.

5.2 Thuéde thir

Axit nitric (p = 1,40); dung dich (1 : 1); (2: 3); (5: 95);

Axit clohidric (p = 1,19), dung dich (1 : 1), (1:2); (2 : 98), (5: 95);
Axit pecloric, dung dich 60%;

Axit flohidric, dung dich 40 %;

Axit bromic (p = 1,49),

Natri cacbonat;

Amoni thioxianat, dung djch 5 %;

Sét (1) clorua, dung dich 10 %;

Amoni hydroxyt (p = 0,91), dung dich (1: 2); (5: 98);

Kali pemanganat, dung dich 4 %,;

Natri nitrit, dung dich 30 %;

Kali nitrat, dung dich 3 %;

Amoni nitrat;

Hydroxilamin clorua hodc hydroxilamin sunfat, dung dich 10 %;

Amoni axetat, dung dich 25%;
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Chi axetat, dung dich 4 %,
Amoni clorua;

Amoni molipdat, dung dich, cach pha nhuw sau: hda tan 300 g amoni molipdat trong 2 L axit nitric
(p = 1,40). Thém 1 g amoni photphat; khudy déu. Dé Iing 24 h; loc két tia;

H&n hop rira: r6t 20 ml axit nitric (p = 1,40) vao 980 mi nwérc; thém 50 g amoni nitrat, khudy, loc

cén;

Nuéc dung cho qua trinh phan tich 1a nwéc cat.

6 Cach tién hanh

6.1 Liy khéi lwgng miu

Bang 1 - Khéi lwvgng miu
[

Ham lwgng photpho, % i Khéi lwvgng miu, g
B Pén 0,03 4,0
Trén 0,03 dén 0,08 3,0
Trén 0,08 dén 0,25 2,0
Trén 0,25 dén 0,40 1,0
Trén 0,40 0,5

L4y khéi lwong miu theo Bang 1, khi ham lweng photpho I&n hon cac gia tri néu & Bang 1, tién
hanh phan tich 14y tir mét phan dung dich twong dwong voi cac gia tri cho trong Bang 1.

6.2 Hoatan miu
6.2.1 Gang thép khong chira titan, ziriconi, vonfam, asen, molipden

Hoa tan m&u trong 15 ml axit nitric (1 : 1) va 30 mi axit clohidric (p = 1,19) trong cbe dung tich
400 ml; dun néng nhe. Bdc hoi dung dich dén khé. B& ngudi; thém vao cn khd 15 ml axit
clohidric (p = 1,19); bbc hoi tiép @én khd. S&y can khd & 130 °C d@én 135 °C a8 loai axit
clohidric. Néu cacbua trong mA3u khéng tan hodc lwgng siic trén 0,5 % thi th:8m vao dung dich
10 ml dén 15 mi axit pecloric 60 %. Diy céc blng mat kinh adng hd; béc hoi tiép dén xuét hién
khoi dac. D& ngudi. Can than thém 20 mi axit clohidric (p = 1,19); 80 ml nwéc néng; dun @én tan
mudi. Loc qua gidy loc dinh legng cé chira gidy loc vun vao binh ndn dung tich 300 mi dén
500 ml. Rira két tiia va céc 4 dén 5 [An biing axit clohidric {5 : 95) ndng, sau 86, rira lai 3 dén 4
I2n bing nudc néng. Virt bd gidy loc va xét tda. Them 2C ! axit nitne (p = ,45) vao dung dich
loc. Béc hoi dén thé tich nhd nhat mi mut: khong br tdch i, Thaws ez 20 mi axit nitric
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(p = 1,40); tiép tyc béc hoi; thém 15 ml axit nitric (p = 0,40); 80 ml nwéc néng; gilr dung dich aé
phan tich.

6.2.2 Gang thép chira titan hodc xiriconir trén 0,1 %

Tién hanh theo 6.2.1 @&n giai doan loc két tia. Sy két tua va gidy loc; cho vao chén bach kim;
tro héa; nung & nhiét 46 500 °C dén 550 °C. L4y ra, thém 2 ml dén 3 ml axit nitric (1: 1); 5 mi
dén 10 mi axit flohidric 40 %, cin than béc hoi dén khd. Sdy khd, l4y ra thém 2 g dén 3 g natri
cacbonat: dem nung chdy. Hoa tan khéi chdy bang 80 ml nwéc trong cdc dung tich 100 ml dén
150 ml, ding nwéc riva chén, Bun néng dung dich téi 70 °C ¢én 80 °C, gir yén 15 min. Loc qua
gidy loc dinh Iwgng trén co gidy loc vyn vao binh chira dung dich @4 thu duoc sau khi hoa tan
mAu biing axit. Rira két tia vai 1an biing nuéc néng; bo két tia va gidy loc. Tiép tyc tién hanh
theo 6.2.1 (thém 20 ml axit nitric (p = 1,40)....).

6.2.3 Gang thép chira vonfam

Tién hanh theo 6.2.1 dén khi axit silic chuyén vao dang khéng tan. Thém vao cén kho 20 ml axit
clohidric (p = 1,19), 80 mi nuéc néng; dun dén tan mudi. Loc qua gidy loc dinh lugng co gidy
loc vun. Rira két tiia 4 @én 5 13n bing axit clohidric (5 : 95) néng; rira lai 3 dén 4 an bang nwéc
néng. Thém 20 ml axit nitric (p = 1,40) vao dung dich loc; béc hoi dén thé tich nhd nhat ma
mubi khéng bj tach ra. Bc hoi 1an thi hai véi 20 ml axit nitric (p = 1,40), thém 15 ml axit nitric
(p = 1,40), 80 ml nwéc néng; dun dén tan mudi. Gi» dung dich dé phan tich.

Néu trong miu c6 axit vonfamic, tach ra, loc va rira theo 6.2.2. Nung két tda axit vonframic
trong chén platin va loai axit silic theo 6.2.1. Nung chdy ba trong chén béng 3 g dén 5 g natri
cacbonat, Hoa tan khéi chdy bang 80 ml nwédc néng trong cée dung tich 250 mi. Dung axit nitric
axit héa dung dich loc dén méi trvdng axit; thém 2 mi sit (1) clorua; 10 ml dén 15 ml amoni
hydroxyt (p = 0,91); dun lugng chira trong cdc dén soi, loc qua gidy loc dinh Iugng. Rira két tda
2 dén 3 I1An biing amoni hydroxyt (5 : 98) néng. Hoa tan két ta trén gidy loc béng 10 ml dén
15 mi axit nitric (2 : 3) néng. Rira gidy loc vai 1An bing nwéc nong. Godp dung dich thu dugc voi
dung djch chinh @& bbc hoi véi axit nitric (p = 1,40) nhw trén.

6.2.4 Gang thép chira asen trén 0,05 %.

Héa tan mAu bing 15 ml axit nitric (1 : 1) va 30 ml axit clohidric (p = 1,19) trong céc dung tich
400 ml. Bun néng nhe dén tan miu. Bbc hoi dén khd; Iam ngudi. Thém 15 ml axit clohidric
(0 = 1,19), bbc hoi 1An thir hai dén kho rdi sdy & 130 °C dén 135 °C. D& ngudi thém 50 ml
axit clohidric (1 : 2), dun @én tan mudi. Thém 30 ml @én 40 ml axit bromic; bdc hoi dén khd.
Thém 30 ml dén 40 ml axit clohidric (p = 1,19), béc hoi IAn hai vé&i 30 ml dén 40 mi axit bromic
dén khi tao ra muéi, thém 10 ml axit clohidric (p = 1,19). Pha lo&ng b&ng 50 ml nwéc néng, dun
dén tan mudi. Loc qua gidy loc dinh lwong, rira két tda axit silic va graphit bang axit
clohidric (2 : 98).
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Thém vao dung dich loc 20 ml axit nitric (p = 1,40); béc hoi dén thé tich nhé nht ma mubi
khdng bi tach ra. Béc hoi 1an hai cing véi 20 ml axit nitric (p = 1,40), sau d6 thém 15 mi
axit nitric (p = 1,40); 80 ml nwéc néng. Dung dich git |ai a4 phan tich.

6.2.5 Gang thép chira molipden trén 1 %.

Tién hanh theo 6.2.1 d@én khi tach loai axit silic. Dung dich thu duoc bbc hoi dén khodng 200 ml.
Trung hoa dung dich theo gidy quy bdng amoni hydroxyt (p = 0,91); cho dw 10 mi. Bun néng
dung djch, suc hydro sunfua trong 30 min. Axit héa dung dich bdng axit clohidric (1 : 1), cho dw
mét it. Loc két ta molipden sunfua cén I13i qua gidy loc dinh luvgng, rora bing axit clohldnc
(2 : 98) @én khi khdng con phan rng cla hydro sunfua. Béc hoi dung dich 8én thé tich nhé nhét
ma mudi khdng bi tach ra. Thém 20 ml axit nitric (p = 1,40); béc hoi. Lép lai qua trinh bbc hoi
v&i 20 ml axit nitric 1An the hai. Sau @6 thém 15 ml axit nitric (p = 1,40), 80 ml nwéc néng; gicr
dung dich @& phan tich.

6.3 Két tua amoni photpho molipdat

Chuyén dung dich thu dugc & 6.2 vao binh nén dung tich 300 ml, dun aén gin séi. Nhé tirng
giot dung dich kali pemanganat 4 % dén khi c6 mau hdng (hon 5 ml). Bun sbi dén khi tao két
tia mangan (IV). Nhé giot natri nitrit @én khi tan két tua. Béc hoi dung dich dén khoang 40 ml.
Thém amoni hydroxyt (p = 0,91) dén xuét hién két tda st (111) hydroxyt, khdng tan khi tac binh.
Hoa tan két tlia bang vai giot axit nitric (p = 1,40), cho du 5§ ml. Thém 15 g amoni nitrat, lc aén

tan mudi.

Khi miu c6 vanadi, 1am ngudi dung dich dén nhiét @6 phong. Thém 15 ml hydroxilamin clorua
hoac hydroxilamin sunfat, dun néng dung dich téi 50 °C dén 60 °C. Thém tiép 5 ml nira va 50 ml
amoni molipdat. DAy binh béing nut cao su, léc manh trong 2 min dén 3 min, gir & nhigt 6 30
°C gén 35 °C trong 2 h dén 3 h. Loc két tia 1én gidy loc dinh lvong chay vira 6 gidy loc vyn.
Rira binh va két tia bing h8n hop rira dén hét sét (thr blng amoni thioxianat), rira lai vai 1An

béng kali nitrat.
6.4 Hoa tan két tia amoni photpho molipdat va chuyén vao dang chi molipdat

Sau khi rtra sach két tia, hoa tan trén gidy loc bing 15 ml amoni hydroxyt (1 : 2) néng (thém
méi 1an 3 ml @&n 4 ml). R&ra gidy loc 2 dén 3 13n bing nwéc nong. Thu dung dich nhan dugc
vao céc dung tich 4C0 ml. Bun dén b4t du séi. Thém 5 ml dén 7 ml axit clohidric, 10 ml chi
axetat. Ddng théi dun néng 50 mi dung dich amoni axetat trong mét cée khac. Thém vao dé
10 mi amoni clorua. Khi c& hai céc bt dAu séi thi dé dung dich amoni axetat vao céc chira
photphe molipdat. Trang céc 2 dén 3 14n bing nudc nong va gép v&i dung dich chinh. D& lang
dung dich trén bép &m trong 20 min dén 30 min.

Loc két tua chi molipdat tén gidy loc dinh lugng chdy cham trén c6 gidy loc vun. Rira két tia
Lang nierc ndng Gén hét icn chi (thr bang gidy bao hda kali iotdua).
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Cho két tlia va gidy loc vao chén sr da can trudc, sdy va nung & nhiét 6 khéng qua 650 °C
trong 25 min d&n 30 min. LAy ra, d& ngudi, can. Tiép tyc nung dén khéi lvong khéng déi, can

7 Cach tinh két qua

Ham luong photpho trong mau (P) tinh bang phan tram, theo céng thirc:

P (m, -m,)x0,00704 <100
m

Trong d6 :
m, 14 khéi lwgng két tua chi molipdat clia mau thi nghiém, tinh bing gam (g);
m. la khéi lvgng két tta chi molipdat clia mau tréng, tinh badng gam (g);
m 13 khéi lwvgng mau, tinh bang gam (g);

0,00704 14 hé s6 chuyén tir chi molipdat sang photpho.

8 X ly két qua

Sai léch gilra cac két qua xac dinh song song khéng duge Ién hon gid tri sai léch cho phép néu &
Bang 2. Néu I&n hon phai xac dinh lai. Két qua cuéi ciing 14 trung binh céng cla ba két qua xac dinh

song song.

Bang 2 - Sai léch cho phép

Ham lwegrng photpho, % Sai léch cho phép, % (tuyét déi)
Dén 0,03 0,003
Trén 0,03 dén 0,10 0,005
Trén 0,10 dén 0,20 0,01
Trén 0,20 dén 0,50 0,03
Trén 0,50 dén 1,00 0,04
Trén 1,00 0,06
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