TIEUCHUAN QUOCGIA TCVN 1818 : 2009

Thép va gang - Xac dinh ham lwgng dong
Phwong phap phan tich héa hoc

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

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phwong phap phan tich hoa hoc dé xac dinh ham lwgng déng (Cu)
trong thép va gang:

a) T 0,01 % dén 0,5 % theo phwong phéap chiét so mau;

b) Tir 0,1 % dén 1 % theo phwrong phap khéi lvgng.

2 Tailigu vién din
Cac tai ligu vién dan sau cin thiét dbi voi viéc ap dung tiéu chuldn nay. Déi véi cac tai liéu vién

dan ghi ndm cong b thi 4p dyng phién ban dwgc néu. Déi véi tai liéu vién din khong ghi ndm
cbng bé thi ap dung phién ban mé&i nhét, bao gém ca cac stra dbi, bd sung (néu co).

TCVN 1058 : 1978 Hoa chét — Phan nhém va ky hiéu mirc dé tinh khiét.

TCVN 1811 : 2009 (ISO 14284 : 1996) Thép va gang — L&y méu va chuén bj méu thir dé xéc
dinh thanh phén héa hoc.

3 Qui dinh chung
3.1 LAy mau va chuén bj mau thi theo TCVN 1811 : 2009.

3.2 TAt ca cac hoa chét str dung phai co d tinh khiét héa hoc. Trudng hep khéng ¢é, cho phép
dung loai tinh khiét phan tich. D¢ tinh khiét clia cac hoa chét, theo TCVN 1058 : 1978.

3.3 Déi voi cac hoa chat dang Idng, vi dy axit clohidric (p = 1,19), ky hiéu (p = 1,19) dé chi dé
dam dic cua dung dich ¢ khéi lvgng riéng béng 1,19 g/ml & 20 °C, ky hiéu (1 : 4) @& chi néng
5 dung dich khi pha loang: sé thir nhAt 12 phan thé tich héa chat dam dic cén lay; sé thir hai la
phan thé tich nwéc cin pha thém vao.
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3.4 Nbdng @b phan tram (%) & chi sé gam héa chét trong 100 ml dung dich.

3.5 Nb&ng dd g/l a8 chi sé gam héa chét trong 1 L dung dich.

3.6 Dung can co @ chinh x4c dén 0,1 mg.

3.7 Sb chr sb sau dhu phly cua két qua phan tich Idy bing sé chir sb cla gia tri sai léch cho

phép quy dinh trong Bang 1 va Bang 3.

3.8 Xac dinh ham lrong ddng trén ba mau va mét hodic hai thi nghiém tring dé hiu chinh két

qua.

4 Phwong phap chiét so mau

4.1 Thiét bj va thubc thir

4.1.1 Thiét bj

M4y so mau quang dién va cac phy kién kém theo.
Dung cy théng thuéng st dung trong phong thdr nghigém.
4.1.2 Thudc thir

Axit sunfuric (p = 1,84), dung djch (1 : 4),

Axit nitric (p = 1,40);

Axit axetic, dung dich (1 : 3);

Axit tactric, dung dich 10%, trong nwérc;

Amoni hydroxyt, dung dich 25 % va dung dich pha loang (1 :

Chi axetat, dung dich 1% trong axit axetic (1 : 3);
Clorofom hodc cacbon tetraclorua;

Natri dietyldithiocacbamat;

Kali xianua, dung dich 5§ %;

Kali nitrat, dung dich 10 %;

Crezon @96, dung dich 0,1 % trong rwou etylic;

1).

Chi dietyldithiocacbamat trong clorofom, duoc pha ché nhu sau: cho vao phé&u chiét dung tich
100 ml I1An Iwot 2 ml dung dich chi axetat, 1 ml kali nitrat, 1 ml kali xianua, I4c déu, thém
2 mi natri dietyldithiocacbamat; hoa tan két tia tréng tao thanh trong 50 ml clorofom. T4ch lép
hiru £0' vae phéu chiét khac, loai bé phdn nuéc. Rira 16p hitu co bing nudc hai hay ba lan,
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Loc dung dijch chi dietyldithiocacbamat trong clorofom qua ph&u va gidy loc dinh lwgng chay
nhanh, khé, vao binh khé mau téi cé ndt mai.

Dung dich d&ng tiéu chuln:

Dung dich ddng tiéu chudn A: hoa tan 0,50 g ddng kim loai trong 20 ml axit nitric trén bép dién.
Dé& ngudi. Chuyén dung dich vao binh dinh mirc dung tich 1 L, thém nwéc dén vach, lic déu,
1 ml dung dich chira 0,0005 g ddng:

Dung dich déng tiéu chudn B: 14y chinh xac 50 ml dung dich @8ng tiéu chudn A cho vao binh
dinh murc dung tich 500 ml, thém nwéc dén vach, 1ac déu. 1 mi dung dich chira 0,00005 g ddng.

Nuéc dung cho qué trinh phan tich 1a nuéc cét hai 1an.

4.2 Cach tién hanh

Cén 0,25 g dén 0,5 g m3u cho vao binh nén dung tich 100 ml. Thém 15 ml axit sunfuric (1 : 4),
dun néng nhe @& hoa tan mau. Sau d6 thém tirng giot axit nitric (p = 1,40) dén ngirng sui bot.
Pun tiép aé& dudi nito oxit. D& ngudi. Chuyén dung dich vao binh dinh mic dung tich 100 ml;
thém nwéc dén vach, léc ky.

L&y chinh xac 10 ml d&n 20 ml dung dijch trén (chira khdng I&n hon 0,5 mg ddng) cho vao cée
dung tich 100 ml. Thém vao dé 10 ml axit tactric; khudy déu, thém 3 giot crezon dé. Trung hoa
dung dich biing amoni hydroxyt (1 : 1) dén mau tim @3, cho dv 10 ml. Chuyén dung dich vao
phéu chiét dung tich 100 ml; thém 10 mi chi dietyldithiocacbamat trong clorofom. L&c phé&u
1,5 min va dé 1&ng 0,5 min. Chiét I¢p hiru co vao binh dinh mirc dung tich 25 ml. Sau d¢ lai
thém vao phéu chiét 10 ml chi dietyldithiocacbamat, chiét lai IAn the hai ciing vao binh dinh
- mirc 25 ml trén, thém clorofom dén vach. Loc dung dich qua gidy loc chay cham vao cuvet thich
hop (day ndp cuvet). Do dd hép thy quang clia dung djch trén may so mau & budc séng 430 nm
véi kinh lgc cham trong cuvet cé @ day thich hgp.

Dung dich so sanh dwgc chuln bi nhw sau: cho 15 ml axit sunfuric (1 :4) vao binh nén dung tich
100 ml, dun néng. Thém vai giot axit nitric (p = 1,40) va tiép tyc tién hanh theo 4.2)

4.3 Xay dwng dwong chuln

Cho vao cac céc dung tich 100 ml 1An lwgt 0,00 ; 2,00 ; 4,00 ; 6,00 ; 8,00 ; 10,00 mi dung dich tiéu
chuén B, twong (rng véi 0,00 ; 0,0001 ; 0,0002 ; 0,0003 ; 0,0004 ; 0,0005 g ddng. Cho vao mdi céc
10 mi axit tatric; 3 giot crezon d6; trung hoa dung dich bang amoni hydroxyt (1 : 1); tiép tuc tién hanh
theo 4.2, Dya vao ham lwgng ddng va dé hap thy quang twong tng vé dudng chuin. Ham lwong
dbng chira trong mau tim theo dwdng chudn.
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4.4 X ly két qua
Sai léch gitra cac két qud xac dinh song song khdng duec Ién hon gia trj sai léch cho phép néu
& Bang 1. Néu l&n hon phai xac dinh lai. Két qua cudi cung la trung binh cdng cla ba két qua
xac dinh song song.

Bang 1 ~ Sai léch cho phép ddi véi phweong phap chidt so mau

Ham lwgng ddng, % Sai lgch cho phép, % (tuyét déi)
T 0,01 dén 0,05 0,005

Trén 0,05 dén 0,10 0.007

Trén 0,10 dén 0,30 0,03

Trén 0,30 dén 0,50 f 0,05

5 Phwong phap khéi lwgng

5.1 Nguyén tic

lon déng ho4 tri mét tao v&i anion clia mudi Réinéch [Cr.(CNS)4(NH3)2] thanh két tda khong tan
mau vang, két thiuc béng phurong phap khéi lvgng.

5.2 Thiét bj va thubc thir

5.2.1 Thiét bj

Dung cu théng thwang str dung trong phong thir nghiém.
May bom chan khéng.

T sdy cé nhiét d6 tir 0 °C dén 200 °C.

5.2.2 Thubc thir

Axit clohidric (p = 1,19), dung djch (1 :1) va (1 : 5);

Axit sunfuric (p = 1,20);

Amoni thioxianat;

Kali bicromat;

Kali clorat;

Thiée (I1) clorua cach chudn bj nhu sau: hoa tan 30 gam SnClz2.2H20 trong 150 mi axit clohidric
(p = 1,19) vao 500ml nwéc. Cho thém 0,5 g thiée kim loai, dun dén tan muéi;

Mubi Réinéch, cach chuan bj nhw sau: ndu chay 100 g amoni thioxianat trong bat sir. Thém
24 g bicromat theo tirng Iwgng nhd, khudy lién tuc. D& nguéi, thém 400 mi nurée {thd tich dung
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dich khéng qua 800 ml). Chuyén dung dich vao céc dung tich 1 L. Ngam céc trong nwéc lanh,
khudy 10 min. Loc két tGa qua gidy lpc chdy cham. Rira két tua 2 1An, m&i 14n béng 50 mi nwérc;
Gitr dung dich lpc 24 h dé kiém tra xem da két tda hoan toan chwa. SAy khd mudi, luc du ngoai
khéng khi, sau d6 trong binh hat 4m;

Hoa tan 1 g mubi Réinéch trong 40 ml axit clohidric (1: 5) & (60 + 10) °C. Loc qua gidy loc chay
vlra. Dung dich chi pha trwéec khi ding 15 min;

- Nwéc dung cho qua trinh phan tich 1a nwéc cht hai lan.

5.3 Cach tién hanh

Bang 2 - Khéi lwgng miu

Ham lwgng déng, % 5 Khéi lwvgng miu, g
Dén 0,5 | 5
Trén 0,5 dén 1,0 ! 2,5
Trén 1,0 i 1,0

LAy khdi lvong miu theo Bing 2 cho vao cbc dung tich 400 ml. Thém vao dé6 80 ml axit
clohidric (1 :1) va mét it kali clorat dén khi m&3u tan hoan toan, day céc bing mat kinh déng hé.
Sau khi mau tan hoan toan, d& ngudi dén nhiét do khoang 60 °C. Loc cin khéng tan (graphit,
cacbua, silic) qua gidy Ioc trung tinh. Rira két tia béng axit clohidric pha lo&ng (1 : 5). (Lwveng
nwéc rira va dung dich khéng qua 120 mi). Bun dung dich lpc dén khodng 80 °C. Cho vao dé
50 ml dung dijch thiéc clorua. Sau 1 min, thém 40 ml dung dich mubi Réinéch mé&i pha. Két tha
tao thanh dé I&ng tr 4 h dén 6 h & 40 °C dén 60 °C. Loc két tia qua chén loc sb 4 c6 bom hat
chan khéng. Khi loc, cAn tinh thé nao dé& 25 ml dung dich chdy trong 2 min dén 3 min, két taa
trong qua trinh loc phai ludn ludn ngép trong dung dich. Rira két tua bang axit clohidric (1 : 5)
néng tir 3 dén 5 14n. Rira lai bang nuwdc ndng dé loai ion clo. Sy két tia & 115 °C + 2 °C dén
khéi lwgng khang ddi. Bé ngubi va can.

5.4 Cach tinh két qua
Ham legng déng (Cu) chira trong mau tinh bing phan trdm (%), theo céng thire:

(‘_‘,u:wxwo
m

Trong do :
m, la khéi lwgng két tha, tinh bdng gam (g);
m la khéi lwvgng mau, tinh bdng gam (g);

0,1664 hé sé chuyén tr mubi Cu [Cr(CNS)4 (NH;),] sang Cu.
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5.5 Xir ly két qua

Sai l6ch gitra cac két qua xac dinh song song khdng duwec I&n hon gié tri sai 1éch cho phép néu
& Bang 3. Néu ié&n hon phai xac dinh lai. K&t qud cuéi cung Ia trung binh céng ciia ba két qua
xac dinh song song.

Bing 3 - Sai lg¢ch cho phép abi véi phwrong phap khéi lvgng

Ham lvong déng, % Sai lgch cho phép, % (tuyét abi) ||
Tir 0,05 dén 0,30 0,01
Trén 0,30 dén 0,50 0,02
Trén 0,50 dén 1,00 0,03
| Trén 1,00 0,04 J

CHU THICH:
1) Trwéng hop m3u phan tich chira hon 0,5 % silic thi hoa tan m3u & nhigt A6 thap, sau d6 dun cach thuy.

Sau khi m3u tan hét, béc hoi dung dich dén khd va gilr & 140 °C trong 10 min dén 20 min, Hoa tan cin khd
trong 20 ml axit clohidric (1 : 1) va thyc hién céac giai doan nhw @3 trinh bay & trén.

2) Trwéng hgp miu chira nhidu sét, 50 ml thidc clorua khéng AU khir, cho thém thiéc clorua dén hét mau
vang cla sét (I} clorua.

3) Kiém tra @b tinh khidt cia mudi Réindch va cac thude thir; hoa tan 0,5 g ddng kim loai vao axit clohidric
(1 :1), thém mét it kali clorat. Sau khi tan hoan toan, dun s8i dung djch, d& ngudi. Thém nwéc dén vach, lic
déu. 1 ml dung dich nay chira 1 mg déng.

L4y chinh xac 10 ml dung dich trén cho vao cdc dung tich 400 ml. Thém vao d6 80 mi axit clohidric (1 : 1). Bun
néng dung dich dén 80 °C. Khir ddng ho4 trj Il, két tGa bling mubi Réindch. Két tGa nhan duwee c6 khédi lvong 14
60,1 mg + 2 mg. Trwdng hop khdng dGng, phai chudn bj Iai thubc thi va cac dung dich.
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