TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 1817 : 2009

Thép va gang - Xac dinh ham lwg'ng molipden
Phwong phap phan tich héa hoc

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

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phuong phap phan tich dé& xac dinh ham lwgng molipden (Mo) trong
thép va gang:

a) T 0,5 % dén 6 % theo phurong phap khéi lgng, cho cac loai thép khéng chira vonfram;

b) Tir 0,1 % dén 6 % theo phwong phap so mau, cho cac loai thép chira vonfram.

2 Tai liéu vién dén

C4c tai liéu vién dan sau can thiét déi v&i viec ap dung tiéu chudn nay. Béi v&i cac tai liéu vién
din ghi nam céng b thi 4p dyng phién ban dwoc néu. Déi véi tai liéu vién din khéng ghi ndm
céng bé thi 4p dung phién ban méi nhét, bac gdm ca cac stra ddi, bd sung (néu co).

TCVN 1058 : 1978 Hod chét — Phan nhém va ky hiéu mirc df tinh khiét.

TCVN 1811 : 2009 (ISO 14284 : 1996) Thép va gang — LAy mau va chudn bj mau thir dé xac
dinh thanh phén héa hoc.

3 Quidinh chung
3.1 LAy miu va chuln bj miu ther theo TCVN 1811 : 2009.

3.2 T4t ca cac hoa chét st dyung phai c6 @6 tinh khiét héa hoc. Trwdng hep khéng ¢é, cho phép
ding loai tinh khiét phan tich. D4 tinh khiét cla cac hoa chét, theo TCVN 1058 : 1978.

3.3 Débi véi cac hoa chét dang 16ng, vi du axit clohidric (p = 1,19), ky hiéu (p = 1,19) dé chi 46
dam dic cua dung dich cé khéi Ivong riéng bang 1,19 g/ml & 20 °C, ky hiéu (1 : 4) @& chi néng
dd dung dich khi pha loang: sb thi nhat 1a phan thé tich hoa chait dam déc cin ldy; sé the hai 13
phn thé tich nwéc cAn pha thém vao.

3.4 Nbng d phan tram (%) dé chi sé gam héa chét trong 100 mi dung dich.
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3.5 Néng dd g/l & chi s6 gam hoéa chét trong 1 L dung djch.

3.6 Dung can ¢é d6 chinh xac dén 0,1 mg.

3.7 S chir sé sau ddu phdy cla két qua phan tich l4y bing sb chi sb clia gia tri sai léch trong
Béng 3.

3.8 Xac dinh ham lvgng molipden trén ba mau va mot hodc hai thi nghiém tring dé hiéu chinh
két qua.

4 Phwong phap khéi lwgng
4.1 Nguyén tic

Téach molipden khéi sét, niken, crom, titan va cac nguyén té khac bing natri hydroxyt. Chuyén
molipden vao dang két ta chi molipdat biing chi axetat va két thuc bing phuwong phap khéi lvgng.

4.2 Thiét bj va thubc thir
4.2.1 Thiét bj
Dung cuy théng thuérng st dung trong phéng thir nghiém.

4.2.2 Thubc thir

Axit clohidric (p = 1,19); dung djch (1 : 1); (1 :3);
Axit nitric (p = 1,40);
Axit sunfuric (p = 1,84), dung dich (1 : 4); (1 : 100);

Axit flohidric, dung dich 40 %,;

Natri hydroxyt, dung dich 10 % va 20 %;
Amoni axetat, dung djch 50 %;

Chi axetat, dung djch 2 %.

Kali pirosunfat;

Metyla @6, dung dich 0.1 % pha loang (1 : 1);
Natri sunfit, dung djch 20 %;

Amoni nitrat, dung dich 2,5 %;

Nwéc dung cho qué trinh phan tich 12 nuwéc cét.
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4.3 Cach tidn hanh

Bing 1 - Khéi lwgng miu

Ham lwgng molipden, % Khéi lwvgng miu, g
Tir 0,5 dén 2,0 1,0
Trén 2,0 dén 4,0 0,5
Trén 4,0 3én 6,0 0.25

L4y khéi Ivgng miu theo nhu Bang 1 cho vao céc dung tich 250 mi d&n 300 ml. Thém 30 ml
dén 40 mi axit clohidric (1 : 1); day cbc béing mat kinh ddng hd; dun néng dén hoa tan miu. Sau
d6 cAn than thém tirng giot axit nitric dén khi dung dich ngirng sui bot; dun tiép @& dudi nito
oxit. D& ngudi dung dich. Thém 10 ml axit sunfuric (p = 1,84) béc hoi dén xuét hién khoi tréng
cGa lwu huynh trioxit. & ngudi. Rira thanh céc va mét kinh ddng hd bing nuéc, cb tiép dén
xudt hién khéi trdng. Lai iam ngudi dung dich, rira thanh céc va mat kinh dbng hd béng nuéc.
Thém 80 mi dén 100 ml nwéc va dun tidp dén hoa tan mudi. Loc két tha axit sillic qua gidy loc
dinh lwgng chdy nhanh. Rira két tia 2 dén 3 IAn bdng axit sunfuric (1 : 100) nuéc riva gép
chung véi dung dich loc va git lai. Chuyén gidy loc va két tia vao chén platin, sdy, tro hoa va
nung & 900 °C dén 1000 °C. Tham wét két tha trong chén bing 2 dén 3 giot nuwéc; thém 2 mi
dén 3 ml axit sunfuric (1 : 4); 3 mi dén 5 ml axit flohidric, c& tiép dén khi bdc khéi trdng. Nung
chay c4n con lai véi 2 g d8n 3 g kali pirosunfat. Hoa tan hdn hegp chét chay trong 20 mi dén
30 ml axit clohidric (1 : 3). Gép chung dung dich nhan dwgc véi dung dich loc thu dwec & trén.
Néu thép chira vanadi, crom, thi thém vao dung dich 25 mi natri sunfit 20 %, khudy déu. Trung
hoa dung dich bing natri hydroxyt 20 % va khudy ddu dén khi bit ddu xut hién két tia cac
hydroxyt kim loai. Bun néng dung dich dén 80 °C dé&n 90 °C. Chuyén dung dich vao binh dinh
mirc dung tich 500 mi c6 chira s3n 100 ml dung dich natri hydroxyt 20 % da dun sdi.

Lam ngudi binh dwéi vdi nwéc chay; thém nudc aén vach, ldc ddu, dé léng tir 1 h dén 2 h. Loc
dung dich qua gidy loc dinh Iwgng chdy nhanh vao binh dinh mic dung tich 250 mi (bd vao cbe
dung tich tr 400 ml dén 500 ml. Cho vao d6 tr 2 dén 3 giot metyla a3, thém axit clohidric
(1 : 1) dén khi chi thj chuydn sang mau @, cho dw 2 ml. Dun sbi dung djch tir 15 min aén
20 min; thém 30 mi dung dich amoni axetat 50 %; 12 ml dung djch chi axetat 2 % (khi ham
lvgng molipden dén 10 mg). Tiép tyc dun s6i 10 min dén 15 min; dé ldng 12 h va loc qua hai
16p gidy loc dinh lwgng chay cham. Rira két tha tir 8 dén 10 1An bdng amoni nitrat. Chuyén gidy
loc va két tla vao chén s @4 nung va can trudc. Sdy, tro hoa va nung & 450 °C dén 500 °C tdi
khéi lwgng khéng ddi. B& ngudi trong binh hat dm, can.

4.4 Cach tinh két qua
Ham lwgng molipden trong mau (Mo), tinh béng phan trdm (%) theo cong thire:
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w, = [ =ma)-(my -m, )<02613]
m

x100

Trong d6 :
m, 1 khdi lwong chén va két tia chi molipdat clia mau thi nghiém, tinh bang gam (g);
m; la khéi lwong chén cla mAu thi nghiém, tinh bdng gam (g);
ma 12 khéi lwgng chén va két tda clia mAu tréng, tinh bang gam (g);
m. 1a khdi lwgng chén clia mAu tréng, tinh bang gam (g);
m 1a khéi (veng mau tinh bing gam (g);

0,2613 1a hé sé chuyén chi molipdat sang molipden.

5 Phwong phap so mau

5.1 Nguyén tic

Phuong phap dya trén co s& molipden (V) tao phirc mau véi amoni thioxianat. Khtr molipden
dén hod tri (V) bang thiouré trong mdi trwdng axit sunfuric ¢6 xuc tdc ddng. Tach molipden khoi
s&t, crom, niken va cac nguyén té khac bing natri hydroxyt; loai anh hudng cla vonfram béng
amoni xitrat.

5.2 Thiét bj va thuéc thir

5.2.1 Thiét bj

May so mau quang dién va cac phy kién kém theo.

Dung cy théng thwéng str dung trong phang thdr nghiém.

5.2.2 Thubc thir

Axit clohidric (p = 1,19); dung dich (1 : 1); (1:3);
Axit nitric (p = 1,40);
Axit sunfuric (p = 1,84), dung dich (1: 2); (1 : 4); (1:100);

Axit flohidric, dung dich 40 %,
Kali pirosunfat;
Natri hydroxyt, dung dijch 10 % va 20 %;

Pbdng sunfat, dung dich 1 %;
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Thiouré, dung dich 5 %
Amoni thioxianat, dung dich 50 %, méi pha;
Amoni xitrat, dung dich 30 %.
Natri sunfit, dung dich 20 %;
Amoni axetat, dung dich 50 %;
Chi axetat, dung djch 2 %.
Amoni molipdat, dung djch tiéu chudn, chudn bj nhw sau:

Hoa tan 1,840 g amoni molipdat da duoc két tinh tr dung dich regu khi dun néng. Sau khi 1d3m
fanh chuydn dung dich vao binh dinh mirc dung tich 1 L, thém nwéc dén vach, l&c ky. 1 mi dung
dich nay chira 0,001 g molipden;

Nwéc ding cho qua trinh phan tich 13 nuéc cét.

5.3 Cach tién hanh

Bang 2 - Khéi lwgng miu

Ham lwgng molipden, % Khéi lwgng miu, g
T 0,1 d4n 0,8 1,0
Trén 0,8 dén 6,0 0,5 i

LAy khéi lrong mAu theo nhu Bang 2 cho vao cdc dung tich 250 m! d&n 300 ml; thém 20 mi dén 25 ml
axit clohidric (p = 1,19). D4y céc bang mat kinh ddng hd; dun néng dén hoa tan mAu. Can than thém ting
giot axit nitric &én khi dung dich ngirng sdi bot; dun tiép d& dudi nito oxit.

P& ngudi dung dich. Thém 10 ml axit sunfuric (p = 1,84) va cb dén khi bdc khéi trdng cua lwu
huynh trioxit. & nguéi dung dich; rira dung dich va mat kinh ddng hd bing nwérc; co tiép dén
béc khoi tréng. Lam lanh, rira thanh céc va mat kinh ddng hd bing nudc; thém 80 mi dén 100
ml nwéc va dun noéng dén hoa tan muéi.

Loc két tua axit silic qua hai gidy loc dinh lwgng chdy nhanh. Rira két tia 2 dén 3 1An béng axit
sunfuric (1 : 100), gdp chung v&i nwéc rira voi dung dich loc va gil lai. Chuyén gidy loc va két
tda vao chén platin, sdy, tro hod va dun & 800 °C dén 1000 °C. Sau d6 thdm wét két tia bang
2 dén 3 giot nwéc. Thém 2 ml dén 3 ml axit sunfuric (1 : 4); 3 ml dén 5 ml axit flohidric, c6 dén
xuét hién khéi trdng.

Nung chay c#n trong chén véi 2 g dén 3 g kali pirosunfat. Hoa tan chét chady trong 20 mi dén
30 ml axit clohidric (1 : 3); gép chung dung djch nay véi dung djch loc thu dugc & trén.

Tredng hep trong miu chira vanadi, crom, thém vao dung dich nhdn dugc 25 ml natri sunfit
20 %, khudy d&u. Trung hoa dung dich bing natri hydroxyt 20 % dén khi xuét hién két tia céac
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kim loai hydroxit . Bun néng dung dich dén 80 °C dén 90 °C; chuydn sang binh dinh mirc dung
tich 500 ml ¢6 chira s3n 100 ml dung djch natri hydroxit 20 % d4 dun sdi; I4c lién tuc. LAm ngudi
binh, thém nwéc dén vach, ¢ 1ang két tha 1 h dén 2 h.

Loc dung dich bing gidy loc dinh lwgng chdy nhanh vao binh dinh mirc dung tich 250 ml
(b phAn dung dich loc d4u). LAy méi 1dn 10 ml dung dich lgc, cho vao ba binh dinh mirc dung
tich 100 ml. Thém vac méi binh 10 ml dung dich amoni xitrat 30 %; 30 ml axit sunfuric (1 : 2);
2 ml ddng sunfat 1 % va 10 ml dung dich thiouré 5 %; lac d&u sau mdi lAn thém thuéc thir.
Sau 10 min thém 4 ml dung dijch amoni thioxianat 50 % vao hai trong sb ba binh, lic déu (dung
dich trong binh th& ba dung lam dung dich so sanh). B& y&n 10 min, sau d6 thém nwoc dén
vach, l4c ky. Do d6 hap thu quang clia dung dich trén may so mau & bu'é'é séng 470 nm véi
kinh loc xanh trong cuvet c6 d day thich hop.

5.4 Xay dyng dwdng chudn

5.4.1 Déi v&i miu cé ham lwgng molipden tir 0,1 dén 0,8 %.

Cho vao 9 cbe dung tich 250 ml dén 300 ml, mdi cbc 1 g sét tinh khiét quang phd hoac thép cacbon
th&p khéng chira molipden va 1&n lwet: 0,0; 1,0;2,0;3,0;4,0;5,0;6,0; 7,0 ; 8,0 ml dung dich tiéu
chudn amoni molipdat, twong &ng vé&i 0,0 %; 1,0 %; 2,0 %; 3,0 %; 4,0 %; 5,0 %; 6,0 %; 7,0 %; 8,0 %
molipden khi khéi lvgng méu 12 1 g. Tiép tuc tién hanh theo 5.3. Tir ham Iwgng molipden va @6 hip
thu quang twong (rng vé dwéng chudn. ‘

Ham lugng molipden chira trong mau tim theo dwédng chuén,

5.4.2 Péi v&i miu c6 ham lwgng molipden tir 0,8 % dén 1,5 %.

L4y cac gia tri tim dwgc theo dwéng chuln ddi véi cac ham lwgng tir 0,1 % dén 0,8 % nhan véi hai.
5.4.3 D&ivdicac miu cé ham lwgng molipden tir 1,5 % dén 6,0 %.

Cho vao 8 cbc dung tich 250 ml @én 300 mi, mdi cdc 0,5 g sét tinh khiét quang phd ho#c thép cacbon
thap khéng chira molipden va I4n luot: 0,0 ; 8,0 ; 12,0 ; 16,0 ; 20,0 ; 24,0 ; 28,0 ; 32,0 ml dung dich
amoni molipdat, twong rng vé&i 1,6 %; 24 %; 32 %; 40 %, 48 %; 56 %; 64% molipden khi khéi lgng
mau 12 0,5 g. Tiép tuc tién hanh theo 5.3. Tir ham lwong molipden va dd hap thy quang tuong tng vé
dwéng chudn,

6 Xtrly két qua

Sai léch giira cac két qua xé&c dinh song song khdng dwgc Iém hon gia trj sai 1&ch cho phép néu &
Bang 3. Néu I1&n hon phai xac dinh lai. Két qua cubi cing 1a trung binh cdng clia ba két qua xac dinh

song song.
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Bang 3 - Sai Igch cho phép

Ham lwgng molipden, %

Sal léch cho phép, % (tuyét déi)

Tw 0,1 dén 0,25
Trén 0,25 d8é&n 0,50
Trén 0,50 dén 1,00
Trén 1,00 dén 2,00
Trén 2,00 dén 5,00
Trén 5,00 dén 6,00

0,02
0.03
0,05
0,06
0,08

0,10
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