TIEUCHUANQUOC GIA TCVN 1813 ; 2009

Thép va gang — Xac dinh ham lweng niken
Phwong phap phan tich héa hoc

Steel and iron - Determination of nickel content — Methods of chemical analysis

1 Pham vi ap dung

Tigéu chuan nay quy dinh phwong phép phan tich hoa hoc dé xac dinh ham lugng niken (Ni)
trong thép va gang khi:

- Ham lwong niken Ién hon 0,2 % - theo phwong phap khéi lugng;

- Ham Iwong niken nhé hon 0,2 % va ham lwgng ddng khdng qua 1 % - theo phuong phap so mau.

2 Tailiéu vién dan

Cac tai lidu vién dan sau can thiét déi véi viec ap dung tiéu chudn nay. DB6i véi cac tai liéu vién
dan ghi ndm céng bd thi ap dung phién ban dugc néu. Déi vai tai ligu vién ddn khong ghi nam
cong bé thi 4p dung phién ban méi nhat, bao gdm ca céc stra dbi, bd sung (néu co).

TCVN 1058 : 1978 Hod chét = Phan nhom va ky hiéu mac do tinh khiét.

TCVN 1811 : 2009 (ISO 14284 : 1996) Thép va gang — L4y méu va chudn bj miu ther dé xéc
dinh thanh phén hoa hoc.

3 Qui dinh chung
3.1 Lay mau va chuén bj m3u thr theo TCVN 1811 : 2009.

3.2 Tt ca cac hoéa chat st dung phai cé @9 tinh khiét héa hoc. Trwéng hop khéng cé, cho phép
dung loai tinh khiét phan tich. D tinh khiét clia cac héa chét theo TCVN 1058 : 1978,

3.3 Déi voi cac hda chat dang 16ng, vi du axit clohidric (p = 1,19), ky hiéu (p = 1,19) 8é chi dd
dam dac cua dung dich cé khbi lwgng riéng bang 1,19 g/iml & 20 °C, ky hiéu {1 : 4) dé chi ndng
d% dung dich khi pha Iaang: sé the nhat 1a phan thé tich hoa chat dam dac cn ldy; sd the hai 1a

phan thé tich nudc c&n pha thém vao.
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3.4 Nbng @ phan tram (%) @& chi sé gam hoa chét trong 100 ml dung dich.
3.5 Nbng @6 g/l & chi sb gam hoéa chét trong 1 L dung dich.

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

3.7 Sé chir sb sau ddu phay clia két qua phan tich 14y bing sé chi¥ sb cua gia tri sai léch cho
phép trong Bang 2.

3.8 Xac dinh ham lvgng niken trén ba mau va mét hodc hai thi nghiém tréng dé hiéu chinh két

qua.

4 Phwong phap khéi lvong
4.1 Nguyén tic

Két tGa niken bing dimetylglyoxim trong dung dich amoni hydroxyt, sdy, can két tia va tinh
chuyén sang niken. Néu ham lvgng ddng trén 0,5 % thi tach loai bdng hydro sunfua. Oxy hoéa
coban cé trong miu bing amoni pesunfat; tach loai cac nguyén té can tré khac béng axit

tactric.

4.2 Thiét bj va thuéc thir

4.2.1 Thiét bj

Dung cu théng thwéng si dung trong phong tha nghiém.
4.2.2 Thuébe thir

Axit clohidric (p = 1,19); dung dich (1 :1); (1 : 4); (1: 10);
Axit nitric (p = 1,40). dung dich (1: 1);

Axit sunfuric (p = 1.84), dung dich (1 :1); (1 : 4);

Axit flohidric, dung dich 40 %;

Amoni hydroxyt (p = 0,91);

Natri hydroxyt, dung dich 10 %;

Axit tactric, dung cich 50C go/l;

Amoni pesunfat, dung dich 20 %;

Dimetylglyaxim, curg dich, cach chuén bi nhu sau: hoa tan 10 g dimetylglyoxim trong 1 L etanol
96 %; loc uung dich trwére khi dung:

Yali pirosunfat;

Khi hydro sunfuz
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Amoni clorua, dung djch b&o hoéa;
Nuée ding cho qué trinh phan tich 1a nwoc cat.
4.3 Cach tién hanh
4.3.1 Miu khong chira vonfram, coban va chira it hon 0,5 % déng.
Khbi lweng mau |4y theo Bang 1.

Bang 1 - Khéi lwgng mau

; Ham lwgng niken, % Khéi lwgng méu, g
::- - TI:I'02C;éI";20h o - 2.0_-’_
| Trén 2,0 dén 4,0 1,0

Trén 4,0 dén 10,1 0.5

Trén 10,0 dén 30,0 0.2

Cho mau vao céc dung tich 400 ml. Thém 30 ml axit clohidric (1 : 1); dun néng dén tan mau.
Thém tirng giot axit nitric (1 : 1) dén khi dung dich ngrng sti bot. Tiép tuc dun, béc hoi dung
dich dén khd. TAm wét cin khd béing axit clohidric {p = 1,19); lai béc hoi dén khd dé loai axit
nitric; tiép tuc dun nong dén 140 °C. Néu ham luong silic chira trong mau 1én (trén 4 %) thi say
cin khé & nhiét d6 130 °C trong 1 h, dé ngudi. Hba tan can khd trong 10 ml axit clohidric
(1: 1); dun nhe dung dich. Pha loang dung dich bing nwéc néng (60 °C dén 70 °C) dén thé tich
tr 100 ml dén 150 mi; dun s&i. Loc két tia qua gidy loc dinh lwgng chdy vira. Rira két tua va
gidy loc ba Ian bing axit clohidric néng (1 : 10) va bing nwéc néng da dwgc axit hda bang axit
clohidric (1 : 100) dén hét ion sét (th(r lai bdng amoni thioxianat). Cho két tua va gidy loc vao
chén platin, sdy, tro hoa. Néu két tia trong chén co6 mau, phai tach loai silic bang axit flohidric
va axit sunfuric, sau d6 nung chdy can vdi pirosunfat. Hda tan khéi nung chay bang nuwoc, thém
vai giot axit clohidric (1 : 1); lpc. Dung dich loc thu dwvgc gép chung véi dung djch dau.

Thém vao dung dich nhan dwgc 10 mi axit tactric 500 g/l. Nho tirng gigt dung dich amoniac cho
dén khi cé phan (rng kiém yéu. Pha lodng dung dich bang nwéc dén thé tich 300 mi hay 400 ml,
tvong ng v&i ham lweng niken. Axit hoa dung dich dén co phan (ng axit yéu bang axit
clohidric (1 : 4) (thr bang chi thi metyla d&). Bun dung dich dén khodng 50 °C; thém 25 ml dung
dich dimetylglyoxim. Sau d6 vira khudy vira nhd giot amoni hydroxyt (p = 0,91) dén khi cé mui
(hoac chuyén mau gidy chi thi congo hay gidy quy). Khi két tla da I4ng, thém tiép vai giot thubc
ther dé kiém tra xem két tia da hoan toan chwa. Néu khang xuét hién két tha mdi, aé lang két
tba & nhiét dé khong 1én hon 60 °C trong 1 h. Loc két tia trén gidy loc dinh lvgng chay vira.
Rira két tia bang nuwdc nong (60 °C) dén hét ion sét.

15



TCVN 1813 : 2009

Hoa tan két tha trén gidy loc bdng axit clohidric (1 : 1) ndng; pha loang dung dich bdng nudc
dén thé tich 200 ml dén 400 ml. Thém vao dé 5 ml axit tactric; 10 ml dén 25 ml dung dich
dimetylglyoxim; tién hanh két tda niken Ian thi hai. D& 14ng két tia & nhiét d6 khdng qua 60 °C
trong 1 h. Loc két tia qua phéu loc thliy tinh sé 4 da dugc sy va can trudc. Rira két tha bang
nwéc nong (60 °C) va sdy & 120 °C dén khéi lwgng khéng ddi, dé ngudi, can.

4.3.2 Miu chira coban

LAy khéi lugng mau va tién hanh hoa tan mau theo 4.3.1. Thém vao dung dich nhan duoc tu
20 m! dén 25 ml amoni clorua b3o hda; 20 mi dén 40 ml axit tactric. Trung hoa dung dich bang
amoni hydroxyt (p = 0,91) tir pH 9 dén pH 10; cho dv 5 ml. Thém vao dé 20 ml amoni pesunfat
20 %, dun sbi dung dich tir 10 min dén 12 min. D& ngudi, pha loang dung dich bang nuoc toi
300 ml @én 400 ml. Axit héa dung dich bing axit clohidric (1 : 4) dén phan ng axit (thir bing
metyla dd) rdi tiép tuc tién hanh theo 4.3.1.

4.3.3 MAiu chira vonfram

LAy khéi lwgng mAu va tién hanh hoa tan mau theo 4.3.1. Oxy héa dung dich béng axit nitric
(p = 1,40). D& IAng két tda va dung dich trén bép dién 5 min. Pha lodng dung dich bing mét it nuéc;
dun dén soi: loc. Rira két tia 6 1An bing axit clohidric (1 : 1) néng. Dung dich thu dugc bée hoi dén
kho. Tam wét cin khd bing axit clohidric (p = 1,19) rdi tiép tyc tién hanh theo 4.3.1.

4.3.4 Miu chiva trén 0,5 % déng

Lay khdi lvgng mau va tién hanh hoa tan mau theo 4.3.1. Oxy héa dung dich bang axit nitric
(p = 1.40). Thém 30 ml axit sunfuric (1 : 1), dun dén khi xuat hi¢n khoi cua axit sunfuric. pé
ngudi, pha loang dung dich bang nwéc dén 300 ml. Thong khi hydro sunfua dé tach loai dong.
Loc két tia ddng sunfua va rira bing nuéc lanh. Bun s6i dung dich dén khi khéng can khi hydro
sunfua. Thém vao @6 vai mililit dung dich amoni pesunfat, dun séi dé& phan huy lugng amoni
pesunfat dv. Tiép tyc tién hanh theo 4.3.1.

4.4 Céach tinh két qua

Ham Iwgng niken (Ni) chira trong m&u tinh bing phén trdm (%) theo céng thire:

m_ x0,2032
Ni= —lee———x100
m

Trong @6 :
m, 13 khéi long két tia niken dimetylglyoximat thu duge, tinh bing gam (g);
m 12 khéi lvong mAu, tinh blng gam (g);

0,2032 la hé sé chuyén ti» niken dimetylglyoximat sang niken.
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5 Phwong phap so mau

5.1 Nguyén tic

Phwong phap dya trén co s& do cwdng do mau cla phirc tao bdi niken va dimetylglyoxim trong méi
trwérng amoni hydroxit.

5.2 Thiét bi va thuéc thir

" 52,1 Thiét bj

May so mau va cac phu kién kem theo.

Dung cu théng thwéng st dung trong phong th nghiém.

5.2.2 Thubc thir

Axit clohidric (p = 1,19); dung dich (1 : 4);

Axit sunfuric (p = 1,84); dung djch (1 : 5);
Axit nitric (p =1,40); dung dich (1:1);

Axit xitric, dung dich 100 g/;

Amoni hydroxit, dung dich 15%;

Kali bromua-bromat, dung dich, cach chuan bi nhw sau: hoa tan 30 g kali bromua va 10 g kali
bromat bing nwéc trong binh dinh mirc dung tich 1 L. Thém nuwéc dén vach, ic k¥,

Dimetyliglyoxim, dung dich, 1 % trong etanol 96 %.

Dung dich niken tiéu chudn, chuén bj nhw sau: hoa tan 0,1 g niken kim loai trong axit sunfuric nhu da
trinh bay trong 5.3. Chuyén sang binh dinh mirc dung tich 1 L, thém nuéc dén vach, lac déu. 1 ml
dung dich chira 0,0001 g niken;

Nuére ding cho qué trinh phan tich 1a nuwérc cét.

5.3 Cach tién hanh

Hoa tan khéi lvgng miu (ham lwgng niken dén 0,1 % - khdi lwvgng mau 14 0,5 g; ham lwvgng
niken trén 0,1 % khdi lveng mau 12 0,25 g) trong céc dung tich 250 mi bang 30 ml axit sunfuric
(1 : 5); dun dén tan mau. Oxy héa dung dich bang vai giot axit nitric (p = 1,40). Néu mau chwa
tan hét, cho tiép hén hop axit clohidric (p=1,19) va axit nitric (p = 1.40). Sau &6 thém 30 mi axit
sunfuric (1 : 5); c& dén khi xuat hién khéi trdng. Trwong hop cén thiét, oxy héa dung dich bang
axit nitric. D& ngudi, chuyén dung dich sang binh dinh mirc dung tich 250 ml, thém nudc toi
vach, lac déu. Loc dung dich qua gidy loc khé va binh khd, bé phan dung dich loc Gau. Dung
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pipet lay ra 25 ml dung dich loc (twong (ng véi 0,025 g dén 0,05 g miu) chuyén vao binh dinh
mirc dung tich 100 ml. Thém vao d6 20 ml dung dich axit xitric; 5 ml axit clohidric (1 : 5); 5 m|
dung dijch kali bromua-bromat; 25 ml dung djch amoni hydroxyt 15 %, ldc d&u. Lam ngudi dén
nhiét dd phéng; thém nwéc téi vach, 1dc déu. Dung pipet khé 1dy ra 50 ml dung dich, chuyén
vao binh khé; thém 1 ml dung djch dimetylglyoxim. Sau 5 min do cwérng dé mau cia dung dich &
bwéc séng 530 nm, trong cuvet cé chidu day thich hop (khéng dé& dung dich qua 25 min). Ly dung
dich khi chwa tiém thubce thlr 1am dung dich so sanh.

5.4 Xay dwng dwing chuén

Cho vao binh dinh mirc dung tich 250 ml l4n lwot; 2 ;4 : 6 :8 ;10 mi dung dich niken chuén,
thém nwéc téi vach, Idc déu. Tiép tuc tién hanh theo 5.3 (tir chd: loc qua gidy loc khé vao binh
khé ...). Ttr ham lweng niken va 46 hdp thy quang twong trng vé dwéng chuén.

Ham lrong niken chira trong mau tim theo dudng chuén.

6 Xir ly két qua

Sai léch gitra céc két qua xac dinh song song khéng dwoc I&n hon gia trj sai léch cho phép néu
¢ Bang 2. Néu Ién hon phai xac dinh lai. K&t qua cudi cung l1a trung binh céng cta ba két qua
xac dinh song song. '

Bang 2 —- Sai léch cho phép

Ham lwgng, niken, Sai léch Ham lwgng, niken, Sai léch
cho phép, cho phép,
% % % %
(tuyet aéi) (tuyét dbi)
0,01 0,001 Twr 1,0 dén 2,0 0,06
0,05 0,005 Trén 2,0 dén 4,0 0,08
0,10 0.010 Trén 4.0 dén 8,0 0,12
0,20 0,020 Trén 8,0 dén 15,0 0,16
Tir 0,2dén 0.5 0,030 Trén 15,0 dén 25,0 0,20
Trén 0,5 dén 1,0 0,050 Trén 25,0 0,25
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