TIEUCHUANQUOC GIA TCVN 1814 : 2009

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

Steel and iron — Determination of silicon content — Methods of chemical analysis

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phwong phap phan tich hoa hoc dé xac dinh ham lweng silic (Si) trong
thép va gang:

- Theo phwong phap khéi lwgng pecloric ddi voi cac loai thép va gang c6 ham lugng vonfram

nho hon 1 %;

- Theo phwong phap khéi lwgng clohidric déi véi cac loai thép va gang ¢é ham luvong vonfram

I&n hon 1 % va gang thép chira niobi, molipden, tantan.

2 Tailiéu vién dan

Cac tai liéu vién dan sau cin thiét déi voi viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi voi cac tai liéu vién
din ghi nam cong b thi ap dyng phién ban dwoc néu. DA voi tai liéu vién din khong ghi nam
cong bé thi 4p dung phién ban méi nhat, bao gdm ca cac sira dbi, bd sung (néu co).

TCVN 1058 : 1978 Hoé chat — Phan nhém va ky hiéu mirc dé tinh khiét.

TCVN 1811 - 2009 (ISO 14284 : 1996) Thép va gang — Ldy méu va chudn bi méu thi dé xac
dinh thanh phan héa hoc.

3 Qui dinh chung
3.1 Lay mau va chuan bj mau thir theo TCVN 1811 : 2009.

3.2 Tt ca cac hoa chat st dung phai co do tinh khiét héa hoc. Trwéng hep khdng c6, cho phép
diing loai tinh khiét phan tich. B¢ tinh Kkhiét clia cac hoa chat, theo TCVN 1058 : 1978.
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3.3 D&i voi cac hoa chét dang 18ng, vi du axit clohidric (p = 1,19), ky hiéu (p = 1,19) dé chi d¢
dam dic clia dung dich cé khéi lweng riéng bang 1,19 g/ml & 20 °C, ky hiéu (1 : 4) @& chi ndng
6 dung dich khi pha loang: sé thiz nhét 1a phén thé tich hoa chét dam dac can ldy; sé thi hai la
phan thé tich nwéc can pha thém vao.

3.4 Nbng dé phan tram (%) dé chi sé gam hoa chét trong 100 ml dung dich.

3.5 Nbng db g/l 3é chi sé gam hoa chét trong 1 L dung dich.

3.6 DUng can cé 88 chinh xac dén 0,1 mg.

3.7 Sbé chir sé sau diu phdy cua két qua phan tich 1dy bang sé chir sé cla gi tri sai léch cho
phép trong Bang 2.

3.8 Xac dinh ham lwong silic trén ba mAu va mot hoac hai thi nghiém trang dé hiéu chinh két

qua.

4 Phwong phap khéi lveng
4.1 Nguyén tic

Hoéa tan mu trong axit nitric hoac hén hop axit nitric-clohidric, ¢b axit silic tlr dung dich véi axit

pecloric. Xac dinh silic & dang silic dioxyt.

4.2 Thiét bj va thuéc thiy

4.2.1 Thiét bi

Dung cu théng thwang str dung trong phéng thir nghiém.
4.2.2 Thube they

Axit pecloric, dung dich (60 — 70) %;

Axit nitric (p = 1,40); dung dijch (3 : 5),

Axit clohidric {(p = 1,19); dung dich (1 : 10);
Axit sunfuric (p = 1,84), dung dich (1 : 3);

Axit flohidric, dung dich 40 %;

Kali sunfoxianua, dung dich 5%:;

Kali natri cacbonat;

Nwéc dung cho qua trinh phan tich 1a nuwédc cét.
4.3 Cach tién hanh

4.3.1 Gang thép khdng chira molipden, niobi, tantan
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LAy khéi lwgng mau theo Bang 1 cho vao céc dung tich 400 ml. Hda tan m3u béng 40 ml axit

nitric (p = 1,40) day cbc bing mat kinh ddng hd (néu miu kho tan, tiép tuc dun thém 10 m! dén
15 ml axit clohidric (p = 1,19)). Sau khi m3u tan, 14y mat kinh ddng hd ra, cho vao céc 20 m! dén
50 ml axit pecloric; ¢d dung dich dén xuét hién khéi trdng (khi phan tich nhirng loai gang thép
chira trén 1 % silic thi ¢ dung dich véi axit pecloric hai 14n). Day céc bdng mat kinh ddng hd,
dun tiép 15 min dén 20 min dé axit pecloric dong lai chdy xuéng theo thanh céc. D& ngudi, cho
vao cbc 125 ml nwée néng, khudy déu dén tan muéi.

Loc ngay két tia qua gidy loc dinh lwgng chdy vira. Rira két tia va gidy loc bang dung djch axit
clohidric néng (1 : 10) @én hét sét (the bing dung dich kali thyoxyamat); rira lai bdng nwoc
nong. Cho két tua va gidy loc vao chén can platin; sy khd. Cén than dét chay gidy loc, nung &
nhiét 48 1000 °C dén 1100 °C trong 30 min. LAy ra, dé ngudi trong binh hat 4m, can.

Tam wét két tia bing 3 dén 5 giot axit sunfuric (1 : 3), thém 1 ml dén 5 ml axit flohidric; ¢6 dén
hét khéi tréng clia lwu huynh trioxyt, nung lai & nhiét 48 1000 °C dén 1100 °C dén khéi lvong
khéng dbi, can.

Bang 1 - Khéi lwgng miu

l Ham lweng silic, % Khéi lwgng miuy, g
- _ Dén 0,2 5
Trén 0,2 dén 0,5 3
Trén 0,5 dén 1,0 2
Trén 1,0 1

4.3.2 Gang thép chira ham lwgng vonfram thdp

Tién hanh phan tich theo 4.3.1 dén khi thu dwgc két qua nung 14n ddu. Tién hanh nung 13n thir
hai, sau khi ¢é v&i axit flohidric dén hét khéi trdng, & nhiét dé khéng qua 800 °C.

4.3.3 Gang thép chira niobi, titan, tantan

Tién hanh phan tich theo 4.3.1, dén khi thu dwec két qua nung Ian diu. Sau d6 tAm wot két tda
nhan duoc bing 1 ml dén 2 ml axit sunfuric (1 : 3); thém 1 ml d&n 5 ml axit flohidric, cé dén hét
khoi trdng cua Iwu huynh trioxyt. Nung lai & nhiét 44 1000 °C dén 1100 °C dén khéi lwgng khéng
déi, can.

43.4 Gang thép chira ham lwgng vonfram cao, ddng théi chiva ziriconi, titan, nhém.,

Tién hanh phan tich theo 4.3.1, dén khi thu dwoc két qua nung 1an diu. Troén déu két tha vai
10 phdn kali-natri cacbonat; pha thém mét I&p 1€n trén. Day nip chén, dwa vao |6 nung.
Luc d4u nung & nhiét dd thap, sau tir tir nang nhiét d6 1én néng do6; nung & nhiét a4 nay 5 min.
L4y ra, @& ngudi. Chuydn chén vao cbc dung tich 600 ml cé chira sdn 200 ml nwéc; ddy cbe
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bing mit kinh dng hé. C4n than thém axit clohidric (p = 1,19) dén cé phan rng axit. Rira chén
va nép, 14y ra khéi céc, ¢ dung dich dén khé, tiép tuc cd khé & 135 °C trong 1 h. Lam ngubi
che, thm wét mudi bling 20 ml axit clohidric (p = 1,19); thém 60 ml nwéc néng, dun dén tan
mudi loc; loc. Rira két tia vai 1an bang axit clohidric (1 : 10) va ba lan bang nwéc néng. Chuyén
két tia va gidy loc vao chén can platin, git lai. Dung dich loc thu dugc dem cé khé, tién hanh
hoa tan mudi, loc rira nhw phan trén. Gdp chung gidy loc va két tla thu dvoc vao chén céan
platin trén. CAn than aét chay gidy loc, nung, cén va cb dubi silic dioxyt bang axit sunfuric va
axit flohidric theo 4.3.1. Nung lai 1an thir hai & nhiét 46 khéng qua 800 °C.

Khi tién hanh phan tich khdng dung cac dung cy thly tinh méi.

5 Phwong phap khéi lwgng clohidric
5.1 Nguyén tic

Héa tan mau trong axit clohidric. Cé dung dich dén khé; tiép tuc cd khé & nhiét d6 135 °C. Xac
dinh silic trong dang silic dioxit.

5.2 Thiét bj va thuéc thir

5.2.1 Thiét bj

Ta sdy va cac dung cy théng thuéng sl dung trong phong thir nghiém.
5.2.2 Thuéc the

Axit clohidric (p = 1,19); dung dich (1: 1) va (1: 10);
Axit nitric (p = 1,40);

Axit sunfuric (p = 1,84), dung dich (1: 3);

Axit flohidric, dung dich 40%;

Kali sunfoxianua, dung dich 5 %,

Kali-natri cacbonat;

Nuwéc ding cho qua trinh phan tich la nwéc cat.

5.3 Cach tién hanh

LAy khéi lvgng mAu theo Bang 1, cho vao céc dung tich 400 ml. Bun néng héa tan mau trong
30 mi axit clohidric (p = 1,19). (Trwéng hop miu khé tan, cho thém mét lweng axit clohidric dén
béng thé tich ban dAu). C6 dung dich dén kho, tiép tuc cé thém 1 h & nhiét d6 135 °C. Lam
nguoi che, them 60 mi axit clohidric (1 : 1); dun néng. Axit héa dung dich bang tirng giot axit
nitric dén nglrng phan (ng va xudt hién két tha axit vonframic mau vang; cho dw 0,5 ml axit
nitric. Bun néng dung dich dén cé dang sird va xuét hién mudi. Pha lo&ng dung dich bang nwéc
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nong dén thé tich 300 ml, khudy d&u. Loc két tua silic qua gidy loc dinh lwgng chay trung binh;
thu dung dich loc vao céc dung tich 600 mi; co rira két tia silic bam trén thanh céc bing dia
thdy tinh dau boc cao su. Trang cbe, rira két tha va gidy loc bdng axit clohidric (1 : 10) dén hét
phan ng s&t (thkr bang kali sunfoxianua). Cho két tda va gidy loc vao chén can platin, git lai.
Dung dich lgc thu dwec cho vao bat sk, cd dén kho.TAm woét cén khé bing axit clohidric
(p = 1,19), tiép tuc cdé khd & nhiét do 135 °C trong 1 h. Lam ngudi bat, thém 20 ml axit clohidric
(p = 1,19); dun néng d&én tan mudi. Pha loSing dung dich bing nw&c dén thé tich
100 ml; lgc ngay két tha qua gidy loc dinh Iwgng chdy trung binh; tiép tuc tién hanh nhw phan

trén.

Gép chung gidy Ioc va két tha vao chén can platin & trén, sdy khé. Chn than dét chay gidy loc,
nung & nhiét dd 1000 °C dén 1100 °C dén khi tach hoan toan molipden oxit, can.

Tém wot két taa bang 3 giot dén 5 giot axit sunfuric (1 : 3) va 5 ml axit flohidric; c6 dén hét khoi
trdng cta Iwu huynh trioxit. Nung két tia & nhiét do khéng qua 800 °C.

Trwéng hop két tha c6 mau xanh 14 ma chirng té ¢6 vonfram hoa trj thap, trén déu két tha bing
dia hodc sgi day platin dé& oxy héa vonfam tir héa trj thap Ién hoa tri cao. Néu két tha khéng
chuyén sang mau vang thi chirng té trong két tia c6 vanadi (V) hodc cacbua. Nung chay két tia
véi kali-natri cacbonat, sau d6 tién hanh tach két taa silic theo 4.3.4.

Khi tién hanh phan tich khéng diing cac dung cy thly tinh méi.

6 Cach tinh két qua

Ham Iwgng silic (Si) trong mau tinh bang phan trim (%), theo céng thive:

100

g (M, ~m,)x04675
m

Trong dé:
my 1a khéi lwong két tda silic dioxit va tap chét, tinh bang gam (g);
m;, 1a khéi lgng tap chét, tinh bing gam (g);
m 14 khdi lvgng mau, tinh bing gam (g);

0,4675 Ia hé sb chuyén tur silic dioxit sang silic.

7 X ly két qua

Sai léch gilra cac két qua xac dinh song song khdng duwoc Ién hon gia trj sai léch cho phép néu &
Bang 2. Néu Ién hon phai xac djnh lai. Két qua cudi cung Ia trung binh cdng cla ba két qua xac dinh
song song.
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Bang 2 - Sai léch cho phép

Ham lwgng silic, %

Sai l§ch cho phép, % (tuyét déi)
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Pén 0,10
Trén 0,10 dén 0,20
Trén 0,20 dén 0,50
Trén 0,50 dén 1,00
Trén 1,00 dén 4,00

Trén 4,00

0,020
0,026
0,035
0,050
0,10
0,16
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