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Xuat ban lan 1

Vat liéu chiu Ira Manhédi — Cacbon

Phuong phap xac dinh ham lugng cacbon tong

Magnesia — Carbon refractories — Determination of total carbon content

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh ham Iuong cacbon téng trong vat liéu chiu I0a
Manhédi — Cacbon.

Tiéu chudn nay cé thé ap dung cho vat liéu chiu Ifa Alumin — cacbon, Délémi — cacbon theo
TCVN 5441 : 2004.

2 Tailiéu vién dan
Cac tai liéu vién dan sau day la can thiét khi ap dung tiéu chudn nay. Déi véi cac tai liéu vién dan ghi
nam céng bé thi 4p dung ban dudc néu. D&i véi cac tai liéu vién dan khéng ghi ndm céng bé thi ap

dung phién ban méi nhat, bao gém ca phién ban sira d6i (néu co).
TCVN 5441 : 2004 Vat liéu chiu Ia - Phan loai.

TCVN 7190 : 2002 VAt liéu chiu Ita - Phuong phap 1ay mau.

3 Quy dinh chung

3.1 Thiét bi st dung dé phan tich phai c6 day dd cac gidy chiing nhan cé hiéu luc vé miic dd chinh xac
do cac cd quan c6 thdm quyén cap va phai dudc kiém tra dinh ky theo quy dinh ho&c khuyén céo cla

nha san xuét.
3.2 Chitiéu phan tich dugc ti€n hanh trén hai luong can clia mau thit va hai thi nghiém tréng (bao gém

cac luong hoa chat thudc th(r va cach tién hanh da néu trong tiéu chuan, nhung khéng c6 mau thd) dé

hiéu chinh két qua.
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3.3 Biéu thi két qua phan tich.

— K&t quéd phan tich la gia tri trung binh céng cla hai Ian thi nghiém lién tiép, tinh bang phan tram

(%), 18y hai chir s6 c6 nghia sau dau phéy.

— Chénh léch gilra hai két qua xac dinh khong dudc vuct qua gidi han cho phép, néu vuot giGi han
cho phép phai tién hanh phan tich lai.

4 Hoa chat, thudc thir

4.1 Chat hap thu cacbon dioxit: Amiang tdm kiém (NaOH) véi kich thuéc hat tir 0,6 mm dén 1,2 mm.
4.2 Chat hap thu nudc: Magie perclorat khan (Mg(ClO,),) kich thudc hat tir 0,6 mm dén 1,2 mm.

4.3 Chét xuc tac: Péng oxit (CuO), dang bét.

4.4 Mau chuén: Volfram cacbua chita 6,1 % cacbon, Silic cacbua SiC chita 29,43 % cacbon.

4.5 Axit sulfuric dac, d = 1,84 g/ml

4.7 Oxy tinh khiét, 99,5 %

4.6 M3 chan khéng.

5 Dung cu, thiét bi

5.1. Can phan tich c6 do chinh xac 0,0001 g.

5.2. Chay, cdi bang kim loai (d6ng, sat...).

5.3. Chay, cdi ma nao

5.4. Sang co6 kich thuéc 16: 0,063 mm; 0,10 mm; 0,20 mm.

5.5. Tu say dat nhiét d6 300 °C + 10 °C, c6 bo phan diéu chinh nhiét do.

5.6. Thiét bi phan tich cacbon theo phuong phap dét chay — khai lugng.
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CHU DAN
1 Binh gidm &p 7 Dbng ho;
2 Hé thong lam sach c6 chlta amiing kiém va magié 8 Ong khir nuéc;
perclorat, theo ty 1& (1:1), s dung m3 chan khong 48 9:10 Hé théng hap thu CO, (kich thuéc

gan kin;

3 Lo nhiét d6 cao kiéu 6ng, dat nhiét d6 1300 °C + 50 °C,
c6 bd phan diéu khién;

4 Ong st kich thudc chiéu dai 800 mm, dudng kinh
ngoai 25 mm, dudng kinh trong 20 mm;

5 C#p nhiét dién;

6 Thuyén s( kich thuéc 88 mm x 13 mm;

100 mm x 13mm, c6 nat thuy tinh mai) chia chat hap
thu (amiang kiém; magié perclorat va hén hop hai loai
nay theo ty l& (1:1)); cac 6ng nhanh; cac éng ndi kich
thu6c 6 mm x 9 mm; 5 mm x 7 mm va 4 mm x 6 mm;
11 Ong bao vé;

12 Binh axit sulfuric.

Hinh 1 - So db thiét bi phan tich cacbon theo phudng phap dét chay — khéi luong

5.7 Thiét bi phan tich cacbon theo phuong phap dét chay — hdp thu héng ngoai
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CHU DAN

*Y.; Yo, Y, c&c van gidm ap, van diéu khién va van
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3 Hé théng loc bui va hai nudc.
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thai khi, 4 Luu lugng k&

1 Hé théng lam sach c6 chita amiang kiém va magi@ 5 Hé théng hap thu héng ngoai
perclorat, theo ty 1& (11), s dung m& chan khong dé

gan kin.

2 Hé théng dét.

Hinh 2 — So d6 thiét bi phan tich cacbon
theo phuong phap dét chay — hap thu héng ngoai
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CHU DAN

1 Nguén quang 4 Ong hap thu
2 Kinh loc 5 Ban loc quang
3 Culra hong ngoai 6 Detector

Hinh 3 - S3 do nguyén tic hé thdng hap thu héng ngoai

6 Lay mau va chuan bi mau thi

6.1 Ldy mau

Mau vat dem phan tich dudc 18y theo TCVN 7190 : 2002.

6.2 Chudn bi mau thi

Tréon déu mau thl, dung phuong phap chia tu 1dy khodng 100 g, nghién nhé dén lot hét qua sang 0,20
mm. Dung phuong phéap chia tu 18y khodng 50 g, tiép tuc nghién nhé dén lot hét qua sang 0,10 mm (khi
gia cong mau thd, néu dung dung cu bang thép, phai ding nam cham dé loai sét 1an vao mau). Dung
phuong phap chia tu 18y khoang tir 15 g dén 20 g, nghién min trén c6i ma no dén lot hét qua sang
0,063 mm lam mau phan tich hoa hoc, phan con lai bao quan 1am mau luu. Mau dé phan tich dudc say
& nhiét d6 105 °C + 5 °C dén khéi lugng khong déi.

7 Nguyén tac chung

8
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D6t chay mau thlr cling véi chat xic tac ¢ nhiét do cao trong mdi trudng oxy dé chuyén hoa toan bd
lugng cacbon thanh CO,, st dung chat hdp thu (amiang kiém) hodc dua vao tin hiéu hap thu héng

ngoai tai buéc séng 4,26 um clia CO, dé xac dinh ham lugng cacbon téng.

8 Phuong phap dét chay — khai lugng
8.1 Cach ti€én hanh

Kiém tra nguén dién va ngudn khi oxy cap cho thiét bi. Lién két va lam kin cac hé théng theo huéng dan
di kém cua thiét bi. Thong oxy dé loai trir khong khi trong khoang thdi gian 5 min. Nang nhiét d6 16 [&n
dén 1200 °C, déng thdi duy tri cap oxy theo téc d6 huéng dan cla thiét bi. Sau khi dat nhiét do, ti€p tuc
cung cap oxi thém khoadng 40 min nira. Péng ngudn cap oxy va déng toan bd cac éng néi. Lay cac
ong hap thu (9 va 10 trong Hinh 1) ra va dung vai lua lau sach. Say cac 6ng hap thu trong td say dén
khéi luong khéng ddi réi lam ngudi trong binh hit 4m dén nhiét d6 phong va can. Lap lai thi nghiém cho

dén khi chénh léch cla hai Ian can lién tiép khéng vuot qua 0,2 mg (m2).

Can 0,1 g mau th& vao thuyén si. Thém ti€p khoang 1,5 g déng oxit (4.3), ph( déu l1én mau va dua
thuyén vao phan chinh gilta cGa éng s& (Hinh 1). Lam kin toan bd hé théng dét va mdé thong cac 6ng
néi véi 6ng hap thu. Trong qué trinh nung dét, cha y phai duy tri t6c dd cap oxi theo huéng dan cla thiét
bi. Sau khi mau dudc nung d6t phan huy hoan toan, ti€p tuc cung cap oxi thém khoang 40 phut nira dé
dam bdo toan bd lugng CO, dudc dua dén dén cac éng hap thu. Péng kin ngudn cdp oxi va cac 6ng
ndi. L8y &ng hép thu (9 va 10 trong Hinh 1) ra va dung vai lua lau sach. Say cac éng hap thu trong tu

s8y dén khai lugng khéng déi réi lam ngudi trong binh hit &m dén nhiét d6 phong va can (m).
8.2 Tinh két qua

Ham luong cacbon téng (C) cé trong mau, tinh bang phan tram, theo céng thic:

(m,-m,)x0,2729
mO

%C = x100

trong doé
m,  kh&i luong clia 6ng chlra amiang kiém sau khi hap thu CO,, tinh bang gam;
m,  kh6i luong clia 6ng chlra amiang trong thi nghiém trang, tinh bang gam;
m, Luong can clia mau thi, tinh bang gam.
0,2729 Heé s6 chuyén déi ti cacbon dioxit (CO,) thanh cacbon (C)

Chénh Iéch khi phan tich 1&p lai mau th{r dudc quy dinh tai diéu 10 clia ban tiéu chuén nay.
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9 Phuong phap dét chay — hap thu héng ngoai
9.1 Céch tién hanh

Kiém tra nguén dién va nguén khi oxi cap cho thiét bi.

Theo so dé (Hinh 2) lién két va lam kin hé théng bang cac van Y,, Y,va Y. Théng oxy khoang 5 min dé

thdi sach khong khi déng thoi kiém tra toan bd dd kin khi clia toan bo hé théng.
9.1.1 Kiém tra truGc khi tién hanh thr nghiém

Nang nhiét d6 16 dén 1200 °C. Can khoang 0,25 gam (chinh xac dén 0,0001 g) mau volfram cacbua
chuén chira 6,10 % cacbon (4.4) va 1,5 gam déng oxit (chinh xac dén 0,0001 g) (4.3) vao thuyén s.
MG van Y, Y,, van Y, déng thdi khi qua thiét bi 15 s. M3 ca 3 van tién hanh phan tich theo quy trinh
huéng dan thiét bi. Phan tich 13p lai hai Ian va thiét Iap thiét bi theo quy trinh huéng dan hiéu chuén thiét
bi clia nha san xuét.

Kiém tra hiéu chuan thiét bi bang cach phan tich SiC (29,43 % cacbon) chuan. Két qua phai nam trong
gia tri chénh léch cho phép theo diéu 10. N&u khéng phai tién hanh hiéu chinh lai trudc khi ti€n hanh
phan tich.

Lam thi nghiém trang truéc dé hiéu chinh két qua (a,).

9.1.2 Phan tich mau

Tuy thudc vao ham lugng cacbon c6 trong mau, can lugng mau theo quy dinh ghi trong bang sau vao

thuyén dung mau

Ham Iugng cacbon,% Luong mau can, gam
Dén 6 Khoéang 0,25
Tu 6 dén 10 Khoéng 0,20
Tu 10 dén 20 Khoang 0,15
Tu 20 dén 25 Khoang 0,075

Can tiép 1,5 gam déng oxit (chinh xac dén 0,0001 g) vao thuyén dung mau. Thuc hién céac thao tac nhu
da néu trong cach phan tich mau chuan kiém tra thiét bi. Ti€n hanh Ip lai thi nghiém va ghi lai cac gia

tri phén tich (a).

9.2 Tinh két qua

Ham lugng cacbon téng (C) cé trong mau, tinh bang phan tram, theo cong thiic
% C=a-a,

trong doé

a la k&t qua phan tich ham Iugng cacbon téng khi phan tich mau thd, tinh bang phan tram.

10
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a, lakétqua phan tich ham lugng cacbon téng khi thi nghiém trng, tinh bang phan tram.

10 Chénh léch cho phép

Chénh léch cho phép khi phan tich 13p lai quy dinh theo bang

Ham lugng cacbon téng,
%

Chénh Iéch cho phép khi phan

tich 1&p lai mau chuén, %

Chénh léch cho phép khi

phan tich 14p lai mau thd, %

Tu 5,00 dén 15,00

+0,35

+0,50

L4n hon 15,00

+ 0,45

+ 0,60

11 Bao cao két qua thir nghiém

Bao cao két qua th(r nghiém bao gém it nhat cac thong tin sau

—  céc thong tin can thiét d€ nhan biét mau th&r mot cach day dau;

—  cac budc tién hanh thlr khac véi quy dinh cla tiéu chudn nay (ghi rd tai liéu vién dan);

—  cac két qua thtr;

—  céc tinh hudng c6 anh hudng dén két qua thi;

— ngay, thang, na3m ti€n hanh th{r nghiém.
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