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L&i néi diu

TCVN 8516-1:2010 hoan toan twong véi 1ISO 4829-1:1986.

TCVN 8516-1:2010 do Ban ky thuét tiéu chudn quéc gia TCVN/TC 17 Thép
bién soan, Téng cyc Tiéu chudn Do lwdng Chét lvgng d& nghi, B6 Khoa hoc
va Cdng nghé caéng bé.



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 8516-1:2010

Thép va gang - Xac dinh ham lwong silic tong -
Phwong phap quang phd phirc bi khir molipdosilicat -
Phan 1: Ham lweng silic trong pham vi 0,05 % va 1,0 %

Steel and cast iron — Determination of total silicon content -
Reduced Molybdosilicate spectrophotometric method -
Part 1: Silicon content between 0,05 % and 1,0 %.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chun nay quy dinh phwong phap quang phd sir dung molipdosilicat bi khir d& xac dinh ham
lwgng silic tdng trong thép va gang.

Phuwong phap nay ap dung cho ham lwgng silic trong pham vi 0,05% (khéi lwgng) va 1,0 % (khoi
lwgng) trong thép va gang tan dugc trong mdt hodc trong hén hgp axit khac thay thé.

2 Tai liéu vién dén
Cac tai liéu dwdi day 1a rét can thiét ddi voi viéc 4p dung tiéu chun nay. D4i véi tai liéu cé ghi nam

céng bd, ap dung phién ban dugc néu. Di véi tai lidu khong cé nam cdng b, ap dung phién ban
m&i nhit k& ca cac stra ddi, néu co.

TCVN 1811 (ISO 14284) , Thép va gang — LAy méu va chudn bj mau dé x4c dinh thanh phan hoa
hoc.

TCVN 6910 (ISO 5725), B chinh x4c (d6 dung va dé chum) clia phuong phép do va két qué do.

3 Nguyén tic
Hoa tan m3u phan tich trong mét hén hop axit thich hgp cho thanh phan hep kim.
Nung chay can khéng tan trong axit bing natri peoxit.

Tao ra molipdosilicat dang oxy hoa (mau vang) trong dung dich axit yéu.
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Sau khi lam tang ndng do axit sunfuric va thém vao axit oxalic dé loai bd sy can tr& cla photpho,
asen va vanadi, tién hanh khir chon loc phirc molipdosilicat @n phirc mau xanh bang axit ascorbic.

Do quang phd clia phirc bj khir mau xanh & buwéc séng 810 nm.

4 Thudc thir

Trong qua trinh phan tich, néu khéng ¢6 yéu ciu nao khac, thi chi stk dung thudc thir c6 d tinh khiét
phan tich va chi ding nudc cit hodc nwéc c6 dd tinh khiét twong dwong.

T4t cd cac dung dich phai pha méi va dwgc bao quan trong chai nhya polipropylen hodc
polytetrafloetylen.

4.1 Sét tinh khiét, c6 ham lwgng silic nhd hon 5ug/g.

4.2 Natri peoxit, kich thwéc hat 1a 500 um.

4.3 Axit nitric

Rét tir tir 150 ml axit nitric, p = 1,40 g/ml, vao 600 ml nwéc. Lam ngudi va pha loang dén 1000 ml.
4.4 Axit sunfuric

Vira rét vira khudy mét cach cén than 250 ml axit sunfuric, p = 1,84 g/ml, vao 600 ml nwéc. Lam
ngudi, pha loang béng nudc dén 1000 ml va Iac ky.

4.5 Axit sunfuric

Vira rét vira khudy mot cach can than 50 ml axit sunfuric, p = 1,84 g/ml, vao 800 ml nwédc. Lam ngudi,
pha lodng béng nuéc dén 1000 ml va I&c ky.

4.6 Hon hop axit clohydric/axit nitric

R6t 180 ml axit clohydric, p = 1,19 g/ml, va 65 ml axit nitric, p = 1,40 g/ml, vao 500 ml nwéc, lam
ngudi, pha loang béng nuédc dén 1000 ml va I&c kY.

4.7 Hén hop axit sunfuric/axit nitric

Vira rét vira khudy mét cach cin than 35 ml axit sunfuric, p = 1,84g /ml va 45 ml axit nitric,
p = 1,40 g/ml, vao vao 500 ml nwéc. Lam ngudi, pha loang bing nwéc dén 1000 ml va Ic ky.

4.8 Axit ascorbic, dung dich 20 g/l.
Chuén bj dung dich ngay triéc khi dung.
4.9 Axit oxalic, dung dich.

Hoa tan 5 g axit oxalic (C;H,04.2H,0) trong nwéc, pha lodng béng nwéc dén 100 ml va lac ky.
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4.10 Hydropeoxit

Pha loang béng nuéc 200 ml hydropeoxit (300 g/l) téi 1000 ml va lic ky.
4.11 Kali pecmanganat, dung dich 22,5 g/l.

Loc trwére khi ding.

4.12 Natri molipdat, dung djch.

Hoa tan 2,5 g natri molipdat (Na;M004.2H,0) trong 50 ml nwéc va loc qua gidy loc dinh lugng chay
trung binh. Ngay trudc khi dung thém 15 ml axit sunfuric (4.5) pha loang dén 100 ml va lac ky.

4.13 Silic, dung dich tiéu chuén.
4.13.1 Silic, dung dich gbc twong rng véi 1g Si trén lit.

Dung cén c¢6é d§ chinh xac 0,0001 g, can 2,1393 g silic oxit c6 dd tinh khiét cao vira méi nung
(>99,9% SiO,) (xem Chu thich 1) va chuyén vao mét chén platin. Trén déu véi 16 g natri cacbonat
khan va nung chay & 1050 °C trong 30 min. Hoa tach san phdm nung bang 100 ml nwéc trong céc
polipropylen ho#c polytetrafloetylen (xem Chu thich 2). Chuyén dung dich hoa tach, khéng con vét
c3n nao, sang binh dinh m&rc 1000 ml, pha lodng bang nwéc dén vach va lic ky. Chuyén ngay sang
binh polytetrafloetylen, nat kin dé bao quan.

1 ml dung dich géc nay chira 1 mg Si.
4.13.2 Silic, dung dich tiéu chuén twong (rng 200 mg Si trén lit.

Cho 50 ml dung dich silic géc (4.13.1) vao binh dinh mirc 250 ml. Pha loang bng nweéc dén vach va
lac k§. Chuyén ngay sang binh polytetrafloetylen dwgc nat kin d& bdo quan.

1 ml dung dich géc chira 200 pg Si.

CHU THICH 1: Silic oxit c6 d6 tinh khiét cao phai dwgc nung trong 1 h & nhiét @ 1100 °C va lam ngudi trong
binh hat 4m ngay treérc khi dung.

CHU THICH 2: Hoa tach san pham nung c6 thé doi hdi ngam 1au trong nwéc tiép sau d6 dun néng i tir.

5 Thiét bi, dung cu

Dung cu théng dung ctia phong thik nghiém va

5.1 Céc nhyra, polietylen va politetrafloroetylen dung tich 250 ml.
5.2 Chén, bang ziriconi kim loai (xem Chu thich), dung tich 50 ml.

CHU THICH : Chén nham oxit thiéu két c6 thé ding thay thé dwec cho chén ziriconi kim loai.
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5.3 May quang phé

May quang phd phai duwoc trang bj d& do dd hap thy quang cé chiéu rong bang phd 10 nm & buwéc
so6ng 810 nm, Bwéc séng do phai cd dd chinh xac + 2 nm nhu khi do hép thy quang Ién.nhét cla
kinh loc didymi & 803 nm hodc phwong phap tiéu chudn phu hgp khac. Do hdp thy quang clia dung
dich v&i do hap thu quang I6n nhat phai ¢ do 13p lai biéu thj ra sai sé twong ddi la + 0,3% hodc tét
hon.

6 Liy mau

Tién hanh l4y méu thép va gang phu hgp véi TCVN 1811 (ISO 14284).

7 Cach tién hanh

7.1 Khéi lvong miu

Dung ¢an c6 d chinh xac 0,001 g, ¢4n 0,50 g + 0,01 g (m) m&u phén tich & dang phoi bao min, phoi
tién, vun can, mat doa.

7.2 Thir nghiém trang

Xac dinh song song va theo cling mét cach tién hanh, tién hanh phan tich mét thir nghiém trdng diing

cung sé lugng véi tht ca cac thube thlr, song st dung 0,50 g + 0,01 g sét tinh khiét (4.1) (xem chd
thich) thay cho m&u phén tich.

CHU THICH : Sét tinh khiét hoa tan rat cham trong hdn hop axit sunfuric/axit nitric (4.7). N6 c6 thé hoa tan
trong 85 ml axit sunfuric (4.5) tiép theo la bang 35 ml axit nitric (4.3).

7.3 Cach xac dinh
7.3.1 Hoa tan mau

Chuyén khéi lwgng miu phan tich (7.1) vao trong céc nhya 250 ml polipropylen hodc
politetrafloroetylen (5.1), cho vao 120 ml hén hop cla axit sunfuric va axit nitric (4.7) va dun néng tir
tlr dén khi hoa tan mau (xem Chu thich 1 va 2).

Khi hdn hop axit ngirng tac dung, loc dung dich qua gidy loc dinh lwgng chdy chdm c6 ham lwgng tro
thap va thu nwéc loc vao cbe 500 ml. Rira céc bing 20 ml nudc néng, dung dda thuy tinh diu boc
cao su tach bd nhirng hat dinh bam va loc nhirng phan nuéc rira ndy qua gidy loc nhuw trén. Rira gidy
loc nhiéu I&n véi 20 ml nuwéc nong. Gil gidy loc dé st dung cho qua trinh thirc hién néu trong 7.3.3
(xem Cha thich 3).

CHU THICH :

1. Dbi v&i mAu cham tan, c6 thé hoa tan miu trong 85 ml axit sunfuric (4.5), tiép theo trong 35 mi axit nitric
(4.3).

8
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2. B6i véi mAu khéng tan trong hén hop axit sunfuric/axit nitric (4.7), sr dung hén hop axit clohydric/axit nitric
(4.6) thay thé.
3. Néu chi yéu cau axit hoa tan silic, tién hanh tngc tiép t¢i myc 7.3.3, nhung phrang phap ding axit hoa tan
silic khéng dugc hoan hdo do co thé cho cac két qua khac nhau ddi véi mot sé kim loai tuy thudc vao thoi gian
hoa tan méu.

7.3.2 X(r ly can khong tan

Chuyén gidy loc va can khdng tan vao chén ziriconi kim loai (5.2) va nung & nhiét do thap dén khi loai
bd hét chat cacbon, sau d6 nung trong 16 & 600 °C. Lam ngudi va trdn can voi 0,25 g natri peoxit
(4.2). Phai Ién trén 0,25 g natri peoxit (4.2) va nung trong 16 10 min & nhiét dé 600 °C. Lam ngudi, cho
vao 15 ml nwéc, ddy ndp chén va dé cho phan (rng gidm bét. Cho vao 15 ml axit sunfuric (4.5),
khudy cho tan két tia va gop vao dung dich loc trong phan cach tién hanh néu & 7.3.1. Rira chén,
nép bang nuwéc va gop vao dung dich loc.

7.3.3 Chun bi miu phan tich

Pha loang dung dich & 7.3.1 ho#c 7.3.2 d@én khoang 300 ml va lam ngudi. Cho vao 5 ml dung dich kali
pemanganat (4.11), sau d6 tirng giot mét dén khi cé dwoc mau hdng twoi bén vieng it nhét trong vang
1 min. Bun dén si va dun sdi nhe trong 2 min. Cho tirng giot dung dich hydropeoxit (4.10) dén khi két
tia mangan dioxit vira tan hét va dun séi nhe trong 5 min. Lam ngudi, chuy&n vao binh dinh mirc mét
vach 1000 ml, pha lodng bang nu&c dén vach va lic ky.

7.3.4 Lén mau

Dung pipet hat 20 ml dung dich méu (7.3.3) (xem cha thich) va 20 ml dung dich thér nghiém tring
(7.2) vao trong riéng tirng binh dinh mdc thuy tinh bosilicat 50 ml. Trong treéng hop trén, mét binh
diing cho mau phén tich va binh kia diing cho dung dich so sanh.

a) Dung dich phén tich, cho vao theo thir tw sau day, lc déu sau méi 1an cho:

10,0 ml dung dich natri molipdat (4.12) va dé yén trong 20 min;

5,0 ml dung dich axit sunfuric (4.4);

5,0 ml dung dich axit oxalic (4.9);

Ngay lap tirc thém 5,0 ml dung dich axit ascorbic (4.8).
b) Dung dich so sanh, cho vao theo thir ty sau day, lic d&u sau m&i 14n cho:

- 5,0 ml dung dich axit sunfuric (4.4);

5,0 ml dung djch axit oxalic (4.9);

10,0 ml dung dich natri molipdat (4.12)

Ngay I&p tire thém 5,0 ml dung dijch axit ascorbic (4.8).
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Pha loang béng nuéc dén vach va lic ky. D& yén tirng dung dich thir nghiém (mau phan tich va thir
nghiém tréng) cling nhw dung dich so sanh trong 30 min.

CHU THICH : Dung dich m&u phan tich chira niobi hogic tantan s& cho két tia min tach ra khi pha loang. Dé
cho két tia Iéng va ngay 13p tire loc phan dung dich phia trén qua gidy loc dinh lwgng chady cham vao mét binh
khé trwée khi hat dung dich 1én mau. Pd mat vai mililit dau tién di.

7.3.5 Do quang phd

Tién hanh do quang phé tirng dung dich (7.3.4) & buéc s6ng 810 nm (xem Chd thich), trong cuvet c6
chiéu day thich hgp (xem Bang 1), st dung nwéc lam médi truding so sanh.

Hiéu chinh d6 hép thu quang cho tirng dung dich thir (mAu phan tich va mAu tréng) bing céch trir di
d6 hép thyu quang clia dung dich so sanh twong tng.

CHU THICH : Cé4c butc séng khac véi 810 nm (trong khoang tir 760 nm dén 860 nm) cé thé stz dung, néu
thuén tién, c6 thé tao lap do hép thy quang cho loat méu chuén trén may quang phd sir dung. Hé sb do hép thu
quang khdi lwgng riéng tai 810 nm da dugc do 1a 780 (g Sifl)'em™.

7.4 Xay dwng dwéng chuén
7.4.1 Chuén bi dung dich tiéu chuin

Chuyén 0,50 g + 0,01 g sét tinh khiét vao cac céc nhira polietylen va politetrafloroetylen 250 ml riéng
ré (5.1) va hoa tan theo nhw trong 7.3.1 va 7.3.2 (xem chu thich tai 7.2).

Cho vao nhirng thé tich chinh xac dung dich tiéu chuan silic (4.13.2) d& c6 day tiéu chuin cho tirng
pham vi ham lwgng silic nhw trinh bay trong Bang 1.

Tiép tuc xtr ly day mau chudn nhu da miéu ta trong 7.3.3 va 7.3.4. Mt dung dich so sanh don |é dap
(rng mét pham vi day chuén,

Pé yén tirng dung dich mau chuén véi dung dich so sanh trong 30 min.
7.4.2 Do quang phé

Tién hanh do quang phé clia tirng dung dich mét (7.4.1) tai buée s6ng 810 nm (xem cha thich 7.3.5)
trong cuvet cé chiéu day quang hoc cy thé (xem bang 1) dung nwéc 1am méi tredng chuan.

Léy d6 hép thu quang clia tirng dung dich mAu chudn trir di 6 h4p thy quang dung dich so sanh. Két
qué thire thu dwoce sau d6 bang cach ldy do hép thy quang da chinh sira clia trng dung dich trong
day tiéu chuén trir di d9 hap thy quang da chinh stra clia mau chudn "khong".

7.4.3 V& db thj chuan va tinh hé sé géc «

Dyng dd thj chuén béng cach vé @ hap thu quang thyc duoc chuyén ddi sang phép do béng cuvet
c6 do day 1 cm so v&i ndng dd silic twong (g tinh ra microgam trén mililit ctia dung dich duoc do.

Tinh hé sb géc a tir hé sb géc clia @b thi chudn, néu 1a mét dwong thing

10
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Bang 1
Ham lwong Thé tich dung | Khoi lwong Nong do silic Do day
silic dich tiéu chuin | silic twong | trong thé tich hat cuvet
% (khi I;.rqng) (4.13.2) rng ra khi Ién mau cm
ml ug ug /ml
0,05 dén 0,10 0,00 0 0,00 2 hoac 4
0,50 100 0,04
1,00 200 0,08
1,50 300 0,12
2,00 400 0,16
2,50 500 0,20
trén 0,10 dén 0,50 0,00 0 0,00 2
2,50 500 0,20
5,00 1000 0,40
7,50 1500 0,60
10,0 2000 0,80
12,50 2500 1,00
trén 0,50 dén 1,00 0,00 0 0,00 1
10,00 2000 0,80
15,00 3000 1,20
20,00 4000 1,60
25,00 5000 2,00

8 Tinh toan két qua
8.1 Phwong phap tinh toan
8.1.1 Khi d6 thj chudn khong 1a mét dwong thing

Chuyén ddi @6 hap thu quang da chinh silra cla tirng dung dich th&r nghiém (m&u phan tich va thir
nghiém tréng) (7.3.5) ra néng @9 silic twong (ng tinh ra micrégam trén mililit bing cach st dung dd
thi chudn (7.4.3).

Tinh ham lwgng silic (Si), biéu thj bing phan tram theo khéi Ivgng, bing cong thirc sau:

1 1V, V,
(Psn = Pso) X355 x g X 7y X100
1 1 1000 50
= (Psit ”Dsm)*ﬁxaxwxgxwﬂ

11
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Psit = Psio 4dm

Trong dé:

psio 1a ndng d3 silic, tinh bang microgram trén mililit, trong dung dich thir nghiém trang (da chinh
stra déi véi dung dich so sanh);

psit 12 ndng dd silic, tinh bang microgram trén mililit, trong dung dich mAu phan tich (d4 chinh

stra d6i voi dung dich so sanh);
d  la chiéu day tinh bing centimet clia cuvet str dung cho phép do;
Vo la thé tich tinh b&ng mililit cia dung dich thtr (7.3.3);
V; |4 thé tich tinh bing mililit cGia thé tich dung dich thi hat ra (7.3.4);
V. lathé tich tinh bing mililit clia dung dich ther da 1én mau (7.3.4);

m 14 khéi lwgng mau phan tich, tinh bing gam (7.1).

8.1.2 Khi d6 thi chuén la mét dwdng thiang

Mxixlxﬁx&xmg
a 10° d V, m

A A x—1-—- X 1 X 1000 X -5—0—x100
m

a 10° d 20

4adm

Trong d6:
A, la dd hap thu quang da chinh stra clia dung dich thir nghiém tréng (7.3.5);
A; 12 dd hép thy quang da chinh sira ctia dung dich mdu phan tich (7.3.5);

a la hé sb géc hodc dd hap thy quang trén microgram silic trén mililit dung dich dwoc do véi
cuvet ¢c6 chiéu day 1 cm;

d  lachidu day clia cuvet st dyung cho phép do, tinh béing centimet;

Vo la thé cia dung dich mAu phan tich (7.3.3), tich tinh bang mililit;

V; lathé tich clia thé tich dung dich phan tich hat ra (7.3.4), tinh béng mililit;
V, lathé tich cia dung dich phan tich dwgc 1én mau (7.3.4), tinh bang mililit;

m 14 khdi lugng mau phan tich, tinh bing gam (7.1).

12
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Viéc kiém tra d6 chum ctia phwong phap ndy dwgc thye hién bdi 18 phong thir nghiém, st dung 10
mrc silic, m&i mot phong Thir nghiém phan tich xac dinh bén két qua cho tirng mirc silic (xem chu

thich 1 va 2).

Cac mau phan tich st dung duorc thdng ké trong Phu luc A.
Két qua dugc xt Iy bang phuong phap théng ké phi hop véi TCVN 6910 (ISO 5725).

D@ liéu thu dwgc biéu thi méi quan hé logarit gitra silic va dé Iap lai (r) va dé tai lap (R va R,) cla két
qua mAu phan tich nhw tém tit & Bang 2. Bidu dién béng db thj cac dir liéu trén dwoc trinh bay trong

Phu lyc B.

Bang 2
Mcrc silic Do lap lai Do tai lap
% (khéi lwgng) r R
0,05 0,004 0,008
0,1 0,006 0,012
0,2 0,009 0,018
0,5 0,015 0,032
1,0 0,023 0,049

9 Bao cao thw

B4o cao thir phai bao gdm cac ndi dung sau:

a) Tt ca moi thdng tin can thiét d& phan biét dwgc mau, phdng thir nghiém va ngay thang phén tich;

b) Phwong phap dwoc str dyng vién dan tiéu chuén nay;

¢) Két qua va hinh thirc ching duoc biéu thi;

d) Nhirng nét dic biét khac thwong dwgce ghi lai trong qua trinh xac dinh;

e) Moi cach thao tac khdng dugc quy dinh trong tiéu chudn ndy hodc moi cach thao tac tuy y ¢é anh
hudng dén két qua phan tich.

13
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Phu luc A
(Tham khao)
Théng tin bd sung vé cac thir nghiém c6 sw hop tac quéc té

Bang 2 trong 8.2 Ia két qua phan tich déi chirng quéc té da tién hanh trong ndm 1983 trén mét mau
gang va chin méu thép & bay quéc gia do 18 phong thtr nghiém thigc hién.

Két qua déi chirng dwgc thdng bao trong tai liéu ISO/TC17/SC 1, thang 4 ndm 1984 va tai liéu
ISO/TC17/SC 1 trong thang 4 n&m 1984. Biéu dién bing dd thj biéu di&n cac di liéu v& dd chum
dwgc trinh bay trong Phuy luc B.

Cac mau phén tich da str dung dwoc liét ké trong Bang A.1.

Bang A.1
Ham lwong silic
Mau
% (khéi legng)
ECRM 085 -1 thép cat got 0,3% S 0,008
JSS 023-5 thép khdng hop kim 0,024
BCS 45211 thép 1,3% Mn 0,055
ECRM 020 -1 thép khéng hop kim 0,072
ECRM 081-1 thép khdng hgp kim 0,105
ECRM 254-1 thép 7%W, 5%Mo, 2%V, 5%Cr 0,19-
ECRM 077-2 thép 1,25 % Mn 0,293
ECRM 277-1 thép18%Cr, 10 %Ni 0,417
ECRM 484 -1 gang trdng déo 0,717
ECRM 2276-1 thép 5%Cr, 1,5%Mo, 0,5%V 0,985

CHU THICH :
1. Phan tich théng ké dugc thyre hién phit hep véi TCVN 6910 (ISO 5725).

2. Mw&ri miu dugce ding cho hgp tac thir nghiém. Tuy vay, khi phrong phap dugc ap dung cho ham lugng silic
trong pham vi 0,005% va 1,0 %, chi cé tdm diém duwgc dwgc minh hoa trén hinh trong phuy lyc B, di liéu cta
méu ERCM 085-1 va JSS 023 -5 dugc bd qua.
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Phu luc B
(Tham khao)

Db thi biéu dién cac dir liéu vé dé chum

0,05

0,02

0,01

0,005

0002 Lol I L1 Lol
0,05 0,1 0,2 05 10

Ham lwgng silic [% (khéi lurong)]

Hinh B.1 - Méi twong quan giira ham lweng silic va dg 1ap lair

hodc db tai 1ap R
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