TIEUCHUANQUOC GIA TCVN 1820 : 2009

Thép va gang — Xac dinh ham lwging lwu huynh
Phwong phap phan tich héa hoc

Steel and iron - Determination of sulphur content - Methods of chemical analysis

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay qui dinh phuong phap chuan dé bang dung dich fod va natri hydroxyt @& xac
dinh ham lwgng Iwu huynh (S) trong thép va gang.

2 Tai liéu vién dan

Cdc tai liéu vién dan sau can thiét dbi véi viéc ap dung tiéu chudn nay. D6i véi cac tai liéu vién
din ghi nam céng bé thi 4p dung phién ban dwoc néu. Béi véi tai liéu vién din khéng ghi nam
cbng bé thi 4p dung phién ban méi nhat, bao gbm ca cac stra ddi, bd sung (néu cé).

TCVN 1058 : 1978 Ho4 chét ~ Ph&n nhém va ky hiéu mire do tinh khiét.

TCVN 1811 : 2009 (ISO 14284 : 1996) Thép véa gang - L&y méu va chudn bj méu ther dé xéc
dinh thanh phdn héa hoc.

3 Qui dinh chung
3.1 L&y mau va chudn bj m&u thir theo TCVN 1811 : 2009.

3.2 Tt ca cac héa chét sir dung phdi co dd tinh khiét hda hoc. Trudng hop khong co, cho phép
dung loai tinh khiét phan tich. D6 tinh khiét clia cac hoa chét, theo TCVN 1058 : 1978.

3.3 Db véi cac hda chat dang 1dng, vi dy axit clohidric (p = 1,19), ky hiéu (p = 1,19) d& chi 4o
dam dac cla dung dich cé khéi lwgng riéng bang 1,19 g/ml & 20 °C, ky hiéu (1 : 4) & chi néng
dd dung dich khi pha loang: sé th&r nhat fa phan thé tich héa chat dam dac can l4y; s6 thi hai la
phan thé tich nwdc can pha thém vao.

3.4 Ndng dd phan tram (%) dé chi s6 gam héa chét trong 100 ml dung dich.
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3.5 Ndng d6 g/l @& chi sé gam héa chét trong 1 L dung dich.

3.6 Dung can cé @6 chinh xac dén 0,1 mg.

3.7 Sb chir sé sau dau phdy cua két qua phan tich 14y bing sé chi¥ sé cla gia tri sai léch cho
phép trong Bang 2.

3.8 Xac dinh ham lwong lwu huynh trén ba miu va mét ho3c hai thi nghiém tring @8 hiéu
chinh két qua.

4 Nguyén tic

Dbt m3u trong dong oxy & nhiét db thich hgp dé oxy hoa lwvu huynh dén lwvu huynh dioxit. Hap
thu Iwu huynh dioxit bdng nuwéc, chudn dd dung dich thu dwec bing dung dich iot véi chi thj hd
tinh bot; hoac hap thy bing hydro peoxyt va chudn d6 bing natri hydroxyt vé&i hén hop chi thi
metyla 6 va metyla xanh.

5 Thiét bi va thudc thir

5.1 Thiét bj
Xac dinh Iwu huynh bang thiét bj nhu so dd trong Hinh 1.

5.2 Thuéc thir va dung dijch ding khi chudn 4 bing iot

Dung dich chudn @4 iot 0,0025 M; hoa tan 2,5 g kali iodua trong 20 ml nwéc. Thém 0,635 g iot;
l4c dén tan hoan toan. Chuyén sang binh dinh mirc dung tich 1 L, thém nudc dén vach, lc ky.
Bdo quan dung dich trong binh thuy tinh mau nau.

D6 chudn cla dung dich iot dwgc xac dinh bing phwong phap dét mau tiéu chudn gang hoic
thép chira ham luvgng lvu huynh va thanh phan hoa hoc twong ty nhu miu thi nghiém. Tién
hanh dét va chudn @6 trong nhirng didu kién nhu déi véi mau thi nghiém.

D chudn (Ts) ctia dung dich iot dwoc tinh theo cong thire:

c
T, = -
Trong d6:
C 1a lvgng lwu huynh chira trong mau tiéu chuln, tinh bing gam (g);
V 14 thé tich dung dich iot tiéu tén khi chudn dd, tinh bing mililit (ml).

Dung dich natri thiosunfat 0,0025 M: hoa tan 1,25 g natri thiosunfat trong 50 ml nwéc, thém 0,05 g natri
cacbonat, pha lodng bang nuwéc dén 1 L. Xac dinh ndng dd dung dich natri thiosunfat bing dung dich
iot trén vé&i chi thj hd tinh bdt sao cho 1 ml dung dich iot twong dwong véi 1 mi natri thiosunfat,
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Hé tinh bét, dung dich 10 gfl, nghién tan 20 g hd tinh bét trong 10 ml nwée. Sau @6 thém 190 ml nwde
s6i. Bun sdi dung dich 2 min. D& ngudi, thém 2 dén 3 giot dung dich iot 0,0025 M; lic déu.

Thiéc hodc ddng, tinh khiét hoa hoc, dang phoi hoac hat nhd.

Nuwéc dung cho qua trinh phan tich 1a nwéc cét.
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CHU DAN:
1. Binh chiva oxy;
2. Déng hd va van didu chinh téc 4o dong oxy;
3. Binh chira dung dich kali pemanganat 4 %, pha trong dung dich natri hydroxyt 40 %;

4. Thap lam khd oxy; phn dwoi chira canxi clorua khan, phan trén 13 voi téi xut, ngén cach nhau
béng mét I&¢p bdng thuy tinh sach;

5. Khoéa thuy tinh hai ho&c ba nhanh, dé gidu chinh déng oxy sach vao 1o,
6. Bién trd, d& didu chinh nhiét 86 lo;
7. Lo dién, bao dam nhiét do dén 1350 °C;

8. Ong s khéng trang men, duéng kinh treng: 18 mm dén 20 mm; chidu dai sao cho mdi ddu &
ngoai |6 khdng ngén hon 180 mm dén 200 mm; hai dau bit kin béing cao su mém;

9. Thuyén st khéng trang men: dai 70 mm dén 130 mm, rong 7 mm dén 12 mm, cao 5 mm dén
10 mm. Trwéc khi dung thuyén phai nung & 1200 °C dén 1350 °C, bdo quan trong binh hat dm.

10. Cap nhiét dién, dugc ndi voi ddng hd dién, dé kiém tra nhiét do 19,
11. Ong hat byi, chira béng thuy tinh sach;

12. Binh h&p thy va chuan d6.

Hinh 1 — So db thiét bj
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5.3 Thudc thir va dung djch dung khi chudn d6 bing natri hydroxyt.
Axit sunfuric 0,01 M.

Hydropeoxyt, dung dich 1 %, pha lodng 34 ml hydropeoxyt 30 % béng nwédc sbi d& ngudi dén 1 L.
Trung hoa dung dich bang natri hydroxyt véi chi thi melyla do.

Natri hydroxyt, dung dich 0,02 M; hoa tan 20 g natri hydroxyt trong 500 ml nwéc soi d& ngudi.
L4y ra 20 ml, pha lodng béng nwéc sbi dé ngudi dén 1 L. Xac dinh d6 chuén cla dung dich natri
hydroxyt bang phwong phap dbt mau tiéu chudn gang hodc thép c6 ham lwgng Iwu huynh va
thanh ph&n hoé hoc twong ty nhw mau thi nghiém. Tién hanh d6t va chuln d¢ trong nhirng didu
kién nhw dbi véi mau thi nghiém.

P& chudn cla dung dich natri hydroxyt (Ts) dwec tinh theo céng thive:

C
T, =—
Sy
Trong dé:

C la lvgng lwu huynh chira trong mau tiéu chudn, tinh bdng gam (g);
V' la thé tich dung dich natri hydroxyt tiéu tén trong qua trinh chuén @@, tinh bang mililit (ml).

Metyla d&, dung dich 1 g/l, hoa tan 0,1 g metyla d& trong 50 ml rugu etylic. Pha lodng bang
nwée dén 100 ml, lgc.

Hén hop chi thj (thudc thir ta-si-pd); gdbm 100 ml dung dich metyla a3 0,3 g/l trong rwou va 15 mi
dung dich metyla xanh 1 g/I.

Thiéc hay dbdng, tinh khiét hoa hoc, dang phoi hoc¢ hat nhé.

Nuw&c dung cho qua trinh phan tich 13 nwéc cét.

6 Cach tién hanh

6.1 Dét miu
Bang 1 - Khéi lwgng miu
: Ham lweng lwvu hu?ﬁh, %_- I. Khél lwgng miu, g
Dén 0,01 1
Tir 0,01 dén 0,07 0.5
Trén 0,07 dén 0,15 0,25

L&y khéi lvong mau theo Bang 1 cho vao thuyén s, thém 0,25 g dén 0,5 g chét chay thiéc hodc
adng. DAy thuyén vao gira 6ng st trong 1 dién, bit kin hai diu éng s&r. Nung m3u va chét chay &
nhiét dé 1350 °C (ddi v&i thép va gang hop kim cao); hodc 1300 °C (dbi voi thép va gang hop kim
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thap va trung binh ) trong thei gian 0,5 min dén 1 min khéng c6 oxy. Sau dé théng oxy 43 dugc lam
khd qua 16 voi tbc a6 khoang 2,5 I/min. H8n hep khi thu dwg'c cho qua binh chuan dé.

6.2 Chudn d6 biang dung dijch iot

Truéc khi @6t mau cho vao binh chudn d6 va binh phy mdi bén 60 ml dén 70 ml nwée va 10 ml
dung dich hé tinh bét. Nhé vai giot dung dich dung dich chudn dd iot 0,0025 M dén khi xuét hién
mau xanh nhat trong ¢& hai binh. Trong khi a4t m&u, cho nhd giot iot tlr dng chuln d6 vao binh
chuén, sao cho dung dich trong binh c6 cwéng 6 mau gidm nhwng ludn cé mau xanh trong
subt thoi gian dét. Khi mau trong binh chudn &n dinh va twong tw véi mau cla binh phy thi
ngirng nho giot iot. Sau dé tiép tuc thdng oxy 1 min. Néu mau cda dung dich khéng thay déi thi
két thuc qua trinh chudn d8. Trong treéng hep mau cia dung dich trong binh chuln dam hon
mau cua binh phy, thém dung dich thiosunfat 0,0025 M dén khi mau cua c¢a hai binh ddng nhét.

6.3 Chuén d$ bing dung dich natri hydroxyt

Trude khi dbt mau, cho vao binh chudn @b va binh phy mdi bén 60 ml nwdc sbi dé nqudi va
10 mi dung dich hydropeoxyt 1%; tir 3 dén 5 giot metyla dé hodc thudc thir ta-si-pbd. Sau khi
thdng oxy dwgc 3 min, chudn dé axit sunfuric tao thanh bang dung dich natri hydroxyt 0,02 M
(vAn tiép tuc thédng oxy). Khi mau dung dich & binh chudn gibng mau cda binh phy thi ngirng
nhé natri hydroxyt. Sau d6 tiép tyc théng oxy 1 min. Néu mau cla dung dich khéng thay ddi thi
két thuc qué trinh chudn d6. Truwérng hop mau cla dung dich trong binh chudn dam hon mau
clia binh phy, nhd dung dich axit sunfuric 0,01 M dén khi mau cGa ca hai binh ddng nhét.

7 Cach tinh két qua

Ham lwgng lvu huynh trong mau (S) tinh bing phan trdm (%) theo cong thic:

-x100

S:(V—Px\f,)sz
m

Trong dé:
V la thé tich dung dich iot hodc natri hydroxyt tiéu tén khi chudn dé mau thi nghiém, tinh bang
mililit (ml);
V, 1a thé tich dung dich thiosunfat ho#c axit sunfuric tiéu tén khi chuén do dé can bing mau trong
trrdng hop mau cla hai binh khdng ddng nhét, tinh bang mililit (ml;
Ts 13 dd chuén dung dich iot hodc natri hydroxyt, tinh bdng sé gam (g) lwu huynh trong 1 ml dung
dich;

m 1 khéi lgng mAu, tinh bang gam (g);
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P 14 hé sé ndng do gira dung dich iot v&i dung dich thiosunfat hodc gilra dung dich natri hydroxyt
véi axit sunfuric 0,01 M khi chuén do.

8 Xuly két qua

Sai léch giira cac két qua xac dinh song song khéng dugc I&n hon gia trj sai Iéch cho phép néu
& Bang 2. Néu I&n hon phai xac dinh lai. Két qué cuéi cing 14 trung binh céng cla ba két qua
xac dinh song song.

Bing 2 - Sai léch cho phép

1 Ham lwgng lwu huynh, % Sal léch cho phép, % (tuyét abi)
_J ©én 0,02 0,002

Trén 0,02 dén 0,05 0,004

Trén 0,05 dén 0,10 0,006
; Trén 0,10 0,010
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