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L&i néi dau

TCVN 8507-3:2010 hoan toan twong voi ISO 13899-3:2005.
TCVN 8507-3:2010 do Ban ky thuat tiéu chuén quéc gia TCVN/TC 17
Thép bién soan, Téng cuc Tiéu chuan Do lvéng Chat lwgng dé nghi, Bo

Khoa hoc va Céng nghé cong bb.
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TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 8507-3:2010

Thép - Xac dinh ham lwgng molypden, niobi va vonfram trong
thép hop kim - Phwong phap quang phé phat xa nguyén tir
plasma cam (rng -

Phan 3: Xac dinh ham lwong vonfram

Steel — Determination of Mo, Nb and W contents in alloyed steel —
Inductively coupled plasma atomic emission spectrometric method —
Part 3: Determination of W content

1 Pham vi ap dung
Tiéu chuén nay quy dinh phwong phap xac dinh ham lwgng vonfram trong thép bang may quang phd
phat xa nguyén t& plasma cam (rng.

Phwong phap nay ap dung dwoc cho ham lwong vonfram trong pham vi 0,1 % (khéi lwong) va 20 %

(khéi lvong).

2 Tai lidu vién dén

Cac tai lidu dudi day 1a rat cin thiét déi vai viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi voi tai lidu co ghi nam
coéng bd, ap dung phién ban dwoc néu. Dbi véi tai liéu khéng cd nam céng bd, ap dung phién ban
ma&i nhat ké ca cac stra doi, néu co.

TCVN 1811:2009 (ISO 14284:1996) Thép va gang — LAy mau va chun bi mau thir d& xac dinh thanh

phan hoa hoc.
TCVN 4851 (ISO 3696), Nudc dung dé phan tich trong phong thi nghiém - Yéu cdu ky thuét va
phuwong phap thir.

TCVN 6910-1:2001 (ISO 5725-1:1994), DG chinh xéc (d6 ding va dé chum) ciia phurong phap do va
két qua do - Phan 1: Nguyén tic va dinh nghia chung.

TCVN 6910-2:2001(I1SO 5725-2:1994), B chinh xac (d6 dung va dé chum) cta phwong phap do va
két qua do. Phan 2: Phuong phap co ban xéc dinh do 13p lai va dé tai lap.
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TCVN 6910-3:2001 (ISO 5725-3:1994), D6 chinh xac (d6 dung va dé chum) cua phwong phap do va
két qué do. Phan 3: Céc thudc do trung gian d6 chum cta phuong phéap do tiéu chuén.

TCVN 7151 (ISO 648), Dung cu thi nghiém béng thuy tinh - Pipet mét muc.

TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cu thi nghiém béng thdy tinh - Binh dinh murc.

3 Nguyén tac

M4u dwoc hoa tan trong mét hdn hop axit clohydric, nitric va flohydric va bc khoi bang hén hop axit
pecloric va photphoric. Axit flohydric va mét nguyén té ndi chuan (néu st dung) dwoc thém vao va
dung dich dwoc pha loang t&i thé tich da dinh. Dung dich dwoc loc va dwoc phun vao mot may
quang phd phat xa nguyén t&r plasma dwoc ghép cam (rng (ICP) va cwdng do tia sang phat ra ti

nguyén té dwoc do cung luc véi tia sang phat ra tir nguyén td ndi chuén.

Phuwong phap str dung mét sw hiéu chudn dwa trén mét nén tao tir cac dung dich tiéu chuén gan phu
hop v&i mau va gan sat véi pham vi ham lwong vonfram dw tinh xung quanh ndng dé gan dung cla
vonfram trong mau sé phan tich. Viéc nay triét tiéu nhitng can tré clia nén va tao ra dd chinh xac
cao, ngay ca ddi v&i thép hop kim cao & d6 sw can tré quang phd co thé rat manh. Tuy nhién, tat ca
moi sw can trd phai dwoc gitr & mirc thap nhét, do vay, diéu co ban la may quang phd str dung phai
thod man cac chi tiéu vé tinh hiéu qua dwoc quy dinh trong phwong phap déi véi cac vach phd phan

tich da chon.

4 Thuéc thir

Trong qua trinh phan tich, néu khéng c6 thoa thuan nao khéc, thi chi st dung thuéc thir dwgc chirng
nhan tinh khiét phan tich va chi dung nwéc hang 2 nhw dwoc quy dinh trong TCVN 4851 (ISO 3696).

4.1 Axit flohydric, HF, 40% (khdi lwong), p=1,14 g/ml

4.2 Axit clohydric, HCI, p= 1,19 g/ml

4.3 Axit nitric, HNO3, p = 1,40 g/ml

4.4 Axit photphoric, H;PO,4, p= 1,70 g/ml, dung dich pha lodng 1 + 1

4.5 Axit pecloric, HCIO;, p = 1,54 g/ml, dung dich pha loang 1 + 1

4.6 H6n hop axit tao khéi: Tron déu 100 ml axit photphoric (4.4) va 300 ml axit pecloric (4.5)
4.7 Dung dich ndi chuan, 1000 mg/|

Chon mét nguyén té phu hop dé dwoc thém vao nhw ndi chuan va pha mét dung dich 1000 mgl/l.

Nguyén tb ndi chudn dwoc chon

- Phai tinh khiét,
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- Phai khéng c6 trong mau, va
- Khéng gay can tré buéc séng phan tich ciing nhw bwdc séng nguyén té ndi chuan khéng bi can tré
b&i cac nguyén tb trong dung dich phan tich.
Nguyén t6 ndi chuan phai hoa tan trong cac axit st dung va phai khéng gay ra két tia. Hon thé nira,
trang thai kich thich cGa vach phd phan tich va vach phd nguyén t6 ndi chuan phai twong dong.
4.8 Dung dich tiéu chuan vonfram, 1000 mg/l

Dung can cé dd chinh xac 0,001g, can 0,5 g vonfram tinh khiét cao (t6i thiéu 99,95 % (khéi lwong))
va hoa tan trong mét hén hop gébm 10 ml axit clohydric (4.1) va 20 ml axit nitric (4.3). Lam ngudi,
chuyén hét dung dich vao binh dinh mirc bang nhwa 500 ml. Pha lodng bang nwéc dén vach va lac
ky.

1 ml dung dich nay chtra 1 mg vonfram.

Khong dwoc phép st dung dung dich chudn vonfram da pha trwéc do cac bén thir hai cung cap.

4.9 Dung dich tiéu chuan vonfram, 100 mg/I

Dung micropipet ¢ chia vach, chuyén 25 ml dung dich tiéu chudn vonfram (4.8) vao binh dinh mirc
nhwa 250 ml. Thém 5 ml axit flohydric (4.1) va 10 ml axit nitric (4.3). Pha lodng bang nwéc dén vach
va lac ky.

1 ml dung dich nay chwra 0,1 mg W.

CHU THICH: Thuan tién hon ca la st dung dung dich dam d&c hon, néu khéng cé micropipet dwoc dinh c& voi

thé tich pht hop. Tuy nhién, cac dung dich nay can dwoc chuan bj cho tirng loat phan tich nhdm tranh kha

nang két taa.
4.10 Dung dich tiéu chuan cac nguyén té can tré va nguyén té nén

Pha ché cac dung dich tiéu chuan cho tirng nguyén té cé trong mau phan tich véi ham lwong khéng
qua 1% (khdi lvong). Str dung cac nguyén té tinh khiét hodc cac oxyt cé ham luwgng vonfram nhd hon
10 ug/g. Cac dung dich tiéu chudn dwoc cdng nhan lwu hanh trén thi trwdng cé thé dwoc st dung
néu ham lwong vonfram nhé hon so v&i chi sé néu trén.

CHU THICH: Néu thém vao mét lwong 1&n mét nguyén té (vi du sét), thuan loi hon ca 1a s dung kim loai tinh
khiét va can mét lwong chinh xac (xem 7.3 va 7.4). Trong trwdng hop nay, st dung phwong phap hoa tan da

miéu ta trong 7.1.2.

5 Thiét bi, dung cu

Binh va pipet nhwya s&r dung phai dwoc dinh c& phu hgp véi TCVN 7151 (ISO 648) hoac TCVN 7153
(ISO 1042).

Dung cu phong thi nghiém thong dung va
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5.1 May quang phé phat xa nguyén ttr, dwoc trang bi véi mot thiét bi plasma dwoc ghép cdm ng
(ICP) va mét hé théng 6ng phun mu chiu axit flohydric.

Khi st dung dau phun bang chéat déo politetrafloroetylen (PTFE), nén cho vao mét chat hoat dong bé
mat dé tang cwong tinh thAm wét trong dng phun va budéng phun mu. Tuy nhién, nhitng 6ng phun
hién dai théng thworng dwoc ché tao bang chéat déo cé tinh thAm wét tét hon so véi PTFE (nhw la
trwdng hop bang dng phun sapphia) va do vay cé thé khéng can dung chéat hoat dong bé mat.

May quang phd ICP-ES sl dung coi nhw thoa dang néu sau khi téi wu hoa theo 7.2.1 dén 7.2.4, né
dat cac yéu cau vé tinh hiéu qua néu trong 5.1.2 dén 5.1.4.

May quang phd cé thé 1a kiéu phan tich ddng thoi hodc kiéu phan tich lién tiép. Kiéu lién tiép cé thé
dwoc st dung hodc 1a c6 hodc 1a khoéng cd mau ndi chuén. Tuy nhién, néu st dung may quang phd
lién tiép c6 mAu ndi chuan, né phai dwoc gan véi bd chinh hop dé cho phép do ddng thoi vach phd
cGa mau ndi chuan.

5.1.1 Vach phé phan tich

Tiéu chuan nay khéng quy dinh bat ci mét vach phd phat xa riéng biét nao. Didu bat budc 1a méi mot
phong thi nghiém nghién ctru mét cach can than vach phd /nhirng vach phd sén cé trong thiét bj ctia
minh @& tim ra mét vach thich hop nhat nhdm bao dam do nhay va khéng cé sw can tré .

Tuy nhién, trong Bang 1 dwa ra mét goi y cling v&i nhirng can tré co thé.

Nhirng vach phé déi véi nguyén té ndi chuan phai dwoc lwa chon phil hop véi 4.7.

Bang 1 — Vi du vach phé phan tich va nhirng vach phé danh cho

~ X nw R
nguyén to ndéi chuan

Nguyén té Bwéc song Nhirng can tré co6 thé
nm
W 207,91 Cr, V, Mo
Sr (nhw nguyén td ndi chuan) 407,77
Sc (nhw nguyén tb ndi chuan) 363,07
Cd (nhw nguyén té néi chuan) 214,44

5.1.2 Do phan giai thwc nhé nhat cia may quang pho

Tinh toan chiéu rong bang phd, theo diéu A.1, ddi v&i bwdc song st dung k& ca vach phd cla

nguyén té ndi chudn. Chiéu réng bang phd phai nhd hon 0,030 nm.
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5.1.3 P6 chinh xac ngan han nhé nhét

Tinh toan d6 chinh xac ngan han nhd nhét theo diéu A.2. D6 sai léch tiéu chuan twong déi khéng
duoc vuot qua 0,5 % cwdng dd trung binh tuyét dbi hodc cwdng dd ty déi cho cac ndng dd 100 dén
1000 I4n LOD (5.1.4) mg/l. D6i véi cac ndng do 10 dén 100 Ian LOD, RSD phai khéng qua 5 %.

5.1.4 Gi¢i han phat hién (LOD) va giéi han dinh lwgng (LOQ)

Tinh toan LOD va LOQ cho vach phd phan tich st dung, theo diéu A.3. Céc tri sd phai thap hon céac

tri sb trong Bang 2.

Bang 2 - Gi¢i han phat hién (LOD) va gi¢i han dinh lwong (LOQ)

Nguyén té LOD LoQ
mg/l mg/l
W 1 5

5.2 Céc politetrafloroetylen (PTFE)

5.3 Binh dinh mudrc polipropylen 100 ml

6 LAy mau

L&y mau va chuan bi mau theo TCVN 1811 (ISO 14284).

7 Cach tién hanh
7.1 Chuan bj mau phan tich

7.1.1 Dung can c6 dd chinh xac 0,0005 g, can mét khdi lwong mau phan tich phu hop véi Bang 3 va

chuyén vao mét cdc PTFE.

Bang 3 — Khéi lwong mau phan tich

Ham Iwong duw tinh Khéi lwo'ng mau phan tich
% (khéi lwong) g
0,1dén5 0,5
trén 5 dén 20 0,1

7.1.2 Cho vao 10 ml axit clohydric (4.2), 2 ml axit nitric (4.3) va 5 ml axit flohydric (4.1). Bun cho tan

hoan toan. Phai lam sao dé tat ca két tia tao ra trén thanh céc dwoc rira hét xubng bang cach st
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dung mét diia thuy tinh c6 dau boc cao su. Thém 20 ml hén hop axit tao khdi (4.6) va dun cho dén khi
axit pecloric béat dau béc khoi. Tiép tuc bdc khéi trong 2 min dén 3 min (khéi trdng can phai & trén
dinh céc PTFE).

7.1.3 Lam ngudi dung dich va thém vao 10 ml nwéc dé hoa tan mudi. Mét sb cén co thé con lai chwa

hoa tan. Thém vao 2 ml HF (4.1). Bun néng t ttr trong 20 min, khi dé can sé tan hoan toan.

7.1.4 Lam ngudi dung dich dé&n nhiét d6 phong va chuyén dung dich vao binh dinh mirc polipropylen
100 ml (5.3). Néu néi chuan dwoc stir dung, thém vao 1 ml dung dich néi chuan (4.7). Mot khuyén cao
manh mé rang mét vai loai hé théng tw dong dwoc st dung khi thém néi chuan vao, vi dé |a mot diéu

hét strc quan trong cho nén thé tich thém vao 1a chinh xac giéng nhau cho tirng binh dinh murc.
7.1.5 Pha lodng bang nwéc dén vach va I&c k.

7.1.6 Loc tat ca dung dich qua gidy loc dinh lwong chay trung binh. Bé 2 ml d&n 3 ml dung dich d4u.
7.2 Chuan bj cho phép do phd

7.2.1 Trwéc mbi phép do, bat may ICP va dé& cho may néng lén theo hwdng dan clia nha san xuét.
7.2.2 T6i wu hoa thiét bi theo hwéng dan clia nha san xuét.

7.2.3 Chuan bi phan mém dé do cwdng do, tri sb trung binh va do léch tiéu chuén twong dbi ctia vach

phd da chon.

7.2.4 Néu mét ndi chuan duoc sir dung, chuan bi phan mém dé tinh ty 1& gitra cwong d6 nguyén to
phan tich va cwdng do nguyén td nodi chuan. Cwdng dd nguyén td nodi chuan phai dwoc do ddng thoi

véi cuong dd nguyén té phan tich.
7.2.5 Kiém tra cac yéu cau tinh hiéu qua cla thiét bj dworc néu trong 5.1.2 dén 5.1.4.
7.3 Phan tich so bdé dung dich mau phan tich

Chuén bj dung dich tiéu chudn, K, hoac Ky, twong (rng véi ham lwong vonfram 2% (khéi lwong) hodc
20 % (khdi lwgng) va nén phu hop véi dung dich mau phan tich. Chuén bi déng thdi dung dich tiéu
chuén thi nghiém tréng, Ko, chuan bi theo cling cach nhw dung dich lam dwéng chuén nhung khéng
c6 vonfram.

7.3.1 St dung pipet, thém:

- 10 ml dung dich tiéu chuén vonfram (4.8) vao binh dinh mirc 100 ml (5.3) danh déu K, (twong (rng
véi ham lwong W 2 % (khéi lwong)) hodc

- 20 ml dung dich tiéu chuén vonfram (4.8) vao binh dinh mtc 100 ml (5.3) danh d&u Ky (twong tng
véi ham lwong W 20 % (khdi lwong)).

7.3.2 D6i véi tat ca cac nguyén t nén, cé ndng do trén 1% (khéi lweng) trong mau chwa xac dinh, st

dung dung dich tiéu chuén (4.10) thém vao cling mét lwong cac nguyén té nén (t¢i % gan nhét) vao

10
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cac mau K, hoac K. Hay nhé tinh toan khéi lwong mau hién tai (0,5 hay 0,1 g). Ddng thoi thém

dung dich ndi chuén (4.7) néu né duoc st dung.

7.3.3 Thém tat ca cac nguyén t6 nén nhu trong 7.3.2 vao mét binh dinh mic polipropylen 100 ml

(5.3) dwoc danh dau Ko. Bong thdi dung dich ndi chuén (4.7) néu né dwoc sir dung.

7.3.4 Thém 20 ml hén hop axit tao khéi (4.6) vao hai binh dinh mirc, pha lodng bang nuwéc va lac k.
7.3.5 Do cuworng do tuyét dbi hodc ty déi cho dung dich Ko va K, hodc Ka.

7.3.6 Do cuwong do tuyét dbi hodc ty dbi cho dung dich phan tich, T,.

7.3.7 Tinh néng d6 gan dung trong dung dich mau phan tich bang néi suy gitra cwdng dd tuyét déi va

ty dbi ctia dung dich K, va K, hodc Ky.
7.4 Chuan bi dung dich tiéu chuan cho viéc khoanh vung , K., va Ku,

Déi v&i mbi mét mau, n, chudn bi hai mau chuén nén phu hop, Ki, va Ky, v&i ndng dd vonfram trong
Kin hoi thdp hon va trong Ky, hoi cao hon so véi nbng dd trong mau chwa xac dinh nhw dwoc miéu
tatrong 7.4.1va7.4.2.

7.4.1 S dung két qua nhan dwoc trong 7.3.7 va tinh khdi lwgng gan dung cia W, mg (ra mg), trong
0,1 g (hodc 0,5 g) khdi lwong mau chwa xac dinh da hoa tan. Dung pipet chia do, thém gan dung
My, = (Ms — 0,05 x ms) dung dich tiéu chuan vonfram (4.8) hoac (4.9) vao mét céc PTFE dwoc danh
dau K, va my, = (Mg + 0,05 x my) vao cdc thir hai dwoc danh dau Ky,

7.4.2 D6i v&i tat ca cac nguyén td nén cé ham lwong trén 1 % (khéi lwong) trong mau chwa xac dinh,
st dung dung dich tiéu chuan (4.10), thém vao cung nhirng lwong cac nguyén té nén (t&i % gan
nhat) vao cac mau K, va Kqp.

7.5 Phan tich dung dich thir

7.5.1 Do cwdng do tuyét dbi hodc cwdng dod ty ddi cla vach phd phan tich bat dau bang dung dich
tiéu chuén thap nhéat K.,. Tiép tuc v&i dung dich mau thir, T, va sau dé véi dung dich tiéu chuan cao
nhat K.,. Lap lai qua trinh nay ba Ian va tinh cwdng dd trung binh I, , Iy, cho dung dich tiéu chuan
thap nhét va cao nhét va I; cho dung dich thir twong (rng.

7.5.2 VVé cac cuwong do do dwec |, va Iy, so voi lweng W, my, va my,, trong dung dich chuén. Xac
dinh ham lwong W, my, trong dung dich th& bang phép néi suy cuwéng dd |+ do dwoc trong pham vi

ILn va IHn-

8 Tinh toan két qua
8.1 Phwong phap tinh

Ham lwong vonfram, wy, biéu thi bang phan tram khéi lwong, dwoc tinh bang cong thirc sau:

11
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m,, x0,1
m

Wy =

Trong do:
mw la khéi lwong vonfram trong dung dich phan tich, tinh bang miligram,;

m 14 khéi lwong ctia mau phan tich (7.1), tinh bang gam;

8.2 b6 chum

Viéc kiém tra d6 chum clGa phwong phap nay dwoc 7 phong thi nghiém thwc hién, véi 9 mic
vonfram, m&i phong thi nghiém xac dinh ba két qua cho tirng murc vonfram (xem chu thich 1 va 2).
CHU THICH 1: Haitrong ba xac dinh dwoc thuc hién trong nhirng diéu kién cé d6 13p lai nhw da dinh rd trong

TCVN 6910-1 (ISO 5725-1); nghia la mét nhan vién véi cing dung cu, diéu kién thao tac giébng hét nhau, cliing

mau chuan va mét pham vi thdi gian ngén nhét.

CHU THICH 2: Két qua xac dinh th® ba dwoc thuc hién tai mot thdi diém khac (& moét ngay khac) ciing do
chinh nhan vién nhw trong Chu thich 1, st dung ciing dung cu nhwng véi hiéu chuan mai.

Céac mau thir str dung dwoc théng ké trong Phu luc B.

Két qua dwoc xtr ly bang phwong phap théng ké phu hop véi TCVN 6910 (ISO 5725), Phan 1,2 va 3.
Céc di¥ liéu nhan dwoc cho thay cé sw twong quan logarit git/a ham lwong vonfram va gidi han do
l&p lai (r) ho&c gi¢i han d6 tai lap (Rva R,) cta két qua thir (xem chu thich 3) nhw da dwoc tém tat
trong Bang 4. Biéu dién bang db thi cac dir liéu dwoc trinh bay trong hinh C.1.

CHU THICH 3:Tw hai két qua thu dwoc trong ngay 1, s& dung phwong phap quy dinh trong TCVN 6910-2 (ISO
5725-2), tinh dwoc do 1ap lai (r) va do tai lap (R). Tw két qua dau tién trong ngay 1 va két qué cé dugc trong

ngay 2, str dung phwong phap quy dinh néu trong TCVN 6910-3 (ISO 5725-3), tinh dwoc d6 tai lap trong pham
vi phong thi nghiém (Ry).

12
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Bang 4 - Két qua gi®i han dé lap lai va gi®i han dé tai lap

Ham lwong vonfram Gi&i han dé lap lai Gi&i han doé tai lap
% (khéi lvgng) % (khéi lwong) % (khéi luong)
. R R
0,100 0,002 2 0,005 0 0,0136
0,200 0,003 6 0,007 4 0,021 0
0,500 0,006 7 0,012 4 0,037 2
1,00 0,0107 0,018 4 0,057 4
2,00 0,017 2 0,027 3 0,088 5
5,00 0,032 2 0,045 9 0,156 9
10,00 0,0517 0,067 9 0,242 1
20,00 0,083 0 0,100 6 0,373 3

9 Bao cao thwr

Bé&o céo thr phai bao gébm cac ndi dung sau:

a) Tét ca moi thdng tin can thiét d& phan biét dwoc mau, phong thi nghiém va ngay thang phan tich;
b) Phwong phap duwoc str dung vién dan tiéu chuan nay;

c) Két qua va hinh thire biéu thi;

d) Vach phé phan tich st dung;

e) Nhirng nét dac biét khac thwdng duwoc ghi lai trong qua trinh xac dinh;

f) Moi cach thao tac khéng duwgc quy dinh trong tiéu chuan nay hodc moi cach thao tac tuy y ¢6 &nh

hwéng dén két qua phan tich.

13
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Phu luc A
(Quy dinh)

Phwong phap dung dé xac dinh tiéu chuan thiét bj

A.1 Xac dinh dé phan giai thwec cia may quang phé

D6 phan giai la tuy thudc vao dinh nghia ly thuyét, nhwng danh gia thuc té théng thwéng bao gém
quét mot buwdc séng ngang qua vach phd quan tam, vé mat cét (profin), phép do chiéu rong pik tai
mot nira chiéu cao pik va tinh dd phan gidi sang nanomet. Mét vi du dwoc trinh bay trong Hinh A.1.
A.2 P6 chinh xac ngan han nhé nhét

Mét thdng sb quan trong dé danh gia sw phu hop cla thiét bi ddi véi viéc xac dinh cho truéc 13 tinh
6n dinh ngan han cua tin hiéu phat ra, cu thé la sw gan giéng nhau gitra cac tri sd thu dworc trén cung

mot dung dich mau phan tich khi cac phép do 1ap lai lién tiép .

N6 la d6 I&ch tiéu chuén cla cac két qua trung binh, dwoc biéu thi bang phan tram néng do (dd léch

tiéu chuan twong déi, RSD).
Thuc hién 10 phép do lién tuc trén cing mét dung dich va tinh dé 1&ch tiéu chuan twong débi.
A.3 Gi®#i han phat hién (LOD) va gié¢i han dinh lwong (LOD)

Gi&i han phat hién va gii han dinh lwgng dai dién hai théng s6 cho mét phwong phap phan tich. Ca
hai déu dworc tinh tlr do léch tiéu chuén cta do 1ap lai.

Chuén bi hai dung dich cé chira nguyén té phan tich quan tdm & mirc ndng dd zero va mirc twong
ng, gdp muwoi lan gidi han phat hién. Cac dung dich nay déng thoi phai cé néng dd cac axit, cac
thubc thlr nung chay va cac nguyén té nén twong tw nhw nhirng nguyén té trong mau sé dwoc phan
tich.

Phun dung dich "khéng" trong 10 s va lay 10 sé ghi tai nhitng thdi diém tich hop dinh trwéc. Sau d6
thwe hién gidéng hét cho dung dich chira 10 1an gi¢i han phat hién.

T nhirtng sb ghi cwong dd, tinh cwéng do trung binh X0, Xo va do léch tiéu chudn ctia mau chuan
"khéng" so.

Tinh cwdng dd trung binh thwe (Xa10) cho dung dich véi 10 1an gi¢i han phat hién dung céng thirc

sau.
Xn10 = X10 = Xo

Tinh gi6i han phat hién bang phwong trinh sau:

LOD =3 xsox P10
Xn10
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Trong d6 p1ola ndng d9, tinh bang mg/ml, ctia dung dich c6 ndng dé & 10 lan gidi han phat hién.

Gidi han dinh lwvgng khi dé dwec tinh nhw sau :

LOQ=5xLOD
Y
I 9
o
i )
=
E
fr]
@
un )
= S— L | L i -
213,80 213,86 213,92 X
a4
- =
b

2
D6 phan gidi = (213,92 — 213,80) x 5" 0,016 nm

CHU DAN:
X  Bué&c séng dbi véi kém, nm

Y Cuwéng do, do theo don vi bat ky

Chiéu réng nlra pic = 2 cm

O]

Ctra sb pic =15 cm

o

Hinh A.1 - Vi du cach tinh toan dd phan giai thwc
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Phu luc B

(Tham khao)

Théng tin bé sung vé cac thir nghiém c6 sw hop tac quoc té

Bang 4 |a két qua nhan dworc tir sy thlr nghiém phan tich quéc té tién hanh trong nam 2002 trén 9

mau thir & 4 qudc gia gébm 7 phong thi nghiém thwe hién.

Két qua cta sw thir nghiém dwoc bao cdo trong tai liéu 1SO/TC17/SC 1/N 1364, 2002-08-30.

Dd thi biéu dién cac dir liéu vé dé chum dwoc néu trong Phu luc C.

Cac mau tht sir dung va két qua nhan duwoc dwoc trinh bay trong Bang B.1 va twong tng trong B.2.

Bang B.1 - Cac mau phan tich st dung tai phong thi nghiém quéc té

Thanh phén hoa hoc
Mau % (khéi lwong)
w Si Cr Mn Mo Co \' Ti Khac
NBS 364 0,10 - - 0,3 0,5 0,2 0,1 0,2 Cu0,2
NBS 362 0,20 0,4 0,3 0,1 - 0,3 - - Cu 0,5;
Ni 0,6
JK 22B 0,48 0,1 - 0,9 - - - - -
SRM 153° 1,76 0,3 4 0,2 9 8,5 2 - -
ES 153° 4,3 0,6 4 0,4 3 - 8 - -
ES 454 55 0.4 4 0,4 45 - 4 - -
ES 447° 9,4 04 4 0,4 3,5 10 3 - -
ES 152° 10,0 0,4 5 0,4 2 8 5 - -
ES 425° 18,0 04 4 0,4 - - 1 - -
@ Khéng duwoc cdng nhan
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Bang B.2 - Két qua nhan dwoc trong sw thir nghiém quéc té.

Ham lwgng vonfram

% (khdi lwong)

Dir liéu vé dd chum

% (khéi lvong)

Mau Coéngnhin Tim dwoc Tim dwoc Gi¢i han do Gi&i han doé tai lap
lap lai R Rw
WN,1 Wn,2 r
NBS 364 0,10 0,0963 0,0968 0,001 7 0,0196 0,010 2
NBS 362 0,20 0,2155 0,2153 0,006 2 0,021 9 0,007 6
JK 22B 0,48 0,4895 0,4837 0,005 7 0,032 7 0,008 0
SRM 153 1,76 1,768 1,764 0,013 8 0,081 6 0,007 6
ES 153° 4,3 4,045 4,007 0,033 5 0,047 1 0,054 7
ES 454° 5,5 5,194 5,107 0,021 5 0,107 9 0,046 1
ES 447° 9,4 8,885 8,816 0,046 1 0,460 9 0,069 3
ES 152° 10,0 9,786 9,670 0,057 7 0,222 7 0,071 9
ES 425° 18,0 17,057 17,206 0,0085 3 0,573 0 0,145 1

wn,1: Trung binh trong ngay

wn,2: Trung binh khac ngay

a

Khéng dwgc cong nhan
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Phu luc C
(Tham khao)

D6 thi biéu dién cac dir liéu vé dé6 chum

Y
1
L)
.-l";-‘
e
pd X
0.1 T | 4
e —
il el
= -t
" 1]
__..-"‘C— ey [
il - =
L E!'/ ..-**"'# ___,/"- [ ]
L_..-l""{.. -'-’.' d
.._.p\"
0,01 o ==
o - X - R H
- .-""i ———nR,, M
!".ﬂ“' & r LU
/
0,001 T -
0,01 0,1 1 10 100 X
CHU GIAI:

X ham lwgng vonfram, % (khéi lwgng)

Y do6 chum, %

Igr 0,63811g ww - 1,196 5

IgRw = 0,566 71g ww - 1,734 8

IgR = 0,62511g Ww - 1,241 2

Trong d6 W w 13 ham lwong vonfram trung binh, bidu thj ra phan trdm khéi lwong, tinh dwoc tir ba 1&n xac dinh trong mai

phong thi nghiém.

Hinh C.1 — Méi twong quan logarit gitba ham lwong vonfram wy, va gi®i han dé lap lai (r) hoac

gi¢i han dé tai lap R, va R
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