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TIEUCHUAN QUOCGIA TCVN 303 : 2010

Thép va gang - Xac dinh ham lwgng tantan -
Phwong phap phan tich héa hoc

Steel and iron_ - Determination of tantalium content -

Methods of chemical analysis

1 Pham vi ap dung
Tiéu chudn nay quy dinh phurong phap xac dinh ham lwgng tantan trong thép va gang khi:
- Ham Iwgng tantan tir 0,002 % dén 1,000 % st dung phwong phap chiét so mau;

- Ham lwgng tantan tir 0,1 %, dén 1%, st dung phurong phap so mau khong chiét.

2 Tailiéu vién dan

Céc tai liéu vién dan sau rat cin thiét dbi voi viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi voi cac tai ligu vién dan
ghi ndm céng bé thi 4p dung phién ban duoc néu. Béi véi tai liéu vién dén khong ghi nam cong b thi
ap dung phién ban méi nhat, bao gém ca céc stra ddi, bd sung (néu co).

TCVN 1058 : 1978, Hoé chat — Phan nhém va ky hiéu mic dé tinh khiét.

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

3 Quy dinh chung
3.1 LAy mau va chuén bi mau thir theo TCVN 1811 : 2009.

3.2 TAt ca cac hda chét st dung phai cé dd tinh khiét héa hoc. Treong hep khéng co6, cho phép
ding loai tinh khiét phan tich. D6 tinh khiét clia cac héa chét, theo TCVN 1058 : 1978.
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3.3 Déi vdi cac hoéa chéat dang Idng, vi dy axit clohidric (p = 1,19), ky hiéu (p = 1,19) @& chi dd
dam dic cua dung dich c6 khéi lwgng riéng bdng 1,19 g/ml & 20 °C, ky hiéu (1 + 4) dé chi ndng
dé dung dich khi pha loang: sé thir nhat Ia phan thé tich héa chat dam dac cén Idy; sb the hai la
phan thé tich nwéc can pha thém vao.

3.4 Nbdng do phan tram (%) d& chi sé gam hoéa chét trong 100 ml dung dich.
3.5 Ndng do g/L & chi s6 gam héa chét trong 1 L dung dich.
3.6 Dung can c6 do chinh xac dén 0,1 mg.

3.7 S6 chir sb sau déu phdy cla két qua phan tich 14y béng sb chir s cua gia tri sai léch trong
Bang 4.

4 Phwong phap chiét so mau
4.1 Ban chit phwong phap

Phuong phap dwa vao qua trinh chiét phirc xanh ctia phirc tantan (V) florua véi malachit xanh béng
hén hop clia hexan va 1,2- dicloetan va sau dé do dé hap thu quang & bwéc séng 635 nm.

4.2 Thiét bi, dung cu va thudc thir

4.2.1 Thiét bj va dung cuy

Phé quang ké hodc may so mau quang dién véi tat ca cac phy kién kém theo.

Dung cu théng thwéng str dung trong phong thi nghiém.

4.2.2 Thube thir

4.2.2.1 Axit flohydric, dung dich 40 %;

4.2.2.2 Axit sunfuric p = 1,84, dung dich 1 + 1;

4.2.2.3 Hidro peoxit, dung dich 30 %;

4.2.2.4 Amoni oxalat, dung dich 40 g/m;

4.2.2.5 Amoni florua, dung dich 100 g/ml, méi pha, d¢ng dung dich trong binh polyetylen;
4.2.2.6 Malachit xanh, dung dich 100 g/ml méi pha;

4.2.2.7 n-hexan;

4.2.2.8 1,2- dicloetan:;

4.2.2.9 HBn hop chiét: trdn n-hexan véi 1,2- dicloetan theo ty I& thé tich 2 : 1,5;

4.2.2.10 MAu thép hodc gang c6 thanh phan gan véi miu phan tich nhwng dwéi 0,0002 % tantan;

4.2.2.11 Dung dich nén: cho 3,125 g mAu gang hoac thép vao chén platin. Rét 25 ml dung dich axit
flohidric, dun @én tan réi thém 10 ml dung dich hidropeoxit, (m&i 1&n cho 0,5 ml). Cé dung dich dén xuét
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hién mudi, lam ngudi va can than thém 25 ml axit sunfuric lai co tiép dén xuét hién khéi tréng bay ra. Dé&
ngudi rdi chuydn vao céc cung véi 25 ml dung dich amoni oxalat. ®un dén khi tan muéi, d& ngudi,
chuyén vao binh dinh mirc dung tich 250 mi thém dung dich amoni oxalat dén vach réi lac. Cho phép
dung dung dich nén pha ché tir st kim loai va cac dung dich tiéu chudn hodc tir khéi lwgng cac
nguyén té c6 ham lugng trén 0,5 % trong mAu;

4.2.2.12 Tantan kim loai;
4.2.2.13 Tantan (V) oxit;
4.2.2.14 Dung dich tiéu chuén tantan:

Dung dich A : cho 0,1000 g tantan kim loai hodc 0,1221 g tantan (V) oxit vao chén platin, thém 20 mi
dung dich axit flohidric réi dun dén tan. Sau khi d& ngudi, hoa tan muéi trong 40 ml dung dich amoni
oxalat va dun néng. Chuyén dung dich vao binh dinh mirc dung tich 1000 ml, thém 40 ml dung dich axit
sunfuric va cho nwéc dén vach rdi l&c. 1 ml dung dich A chira 0,1 mg tantan;

Dung dich B : cho 10 ml dung dich A vao binh dinh mc dung tich 100 ml, thém dung dich amoni oxalat
dén vach réi lac, 1 ml dung dich B chira 0,01 mg tantan. Pha dung dich B ngay truéc khi st dung.

4.3 Cach tién hanh

Tuy theo ham lwgng tantan trong thép va gang, lay khéi lvgng méu theo Bang 1.

Bang 1
Thé tich dung Khéi lwgng mau

Ham lwong tantan, | Khéi lwgng Dung tich dich axit twong (ng v&i phan

% mau, binh, sunfuric, dung dich méu,

g ml ml g

T 0,002 dén 0,01 0,500 50 - 0,05
Trén 0,01 d@én 0,05 0,200 100 10 0,010
Trén 0,05 dén 0,10 0,100 100 10 0,005
Trén 0,10 dén 0,50 0,050 250 40 0,001
Trén 0,50 dén 1,00 0,050 500 90 0,0005

Cho khéi lwgng mAu vao chén platin, rét 10 mi dung dich axit flohidric, dun tan rdi thém 5 ml dén 7 ml
dung dich hidropeoxit thanh tirng phan nhé 0,5 ml. Cho vao dung dich mau 10 ml dung dich axit
sunfuric va dun dén xuét hién khéi trdng cla axit sunfuric. D& ngudi, thém khoang 20 ml dung dich
amoni oxalat dé trang chén rdi cho mdt lwgng dung dich axit sunfuric vao theo Béng 1. Bun tan muéi,
@8 ngudi, chuyén vao binh dinh mirc dung tich theo Bang 1. thém dung dich amoni oxalat dén vach va
l&c.
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L4y 5 ml dung dich m&u cho vao ph&u chiét polietylen. Dung buret cho thém 1 ml dung dich axit
sunfuric, 5 ml dung dich amoni florua, 2 ml dung dich xanh malachit va sau d6 I&c lién tyc véi 5 ml hdn
hop chiét khoang 1 min téi 1,5 min.

Sau khi phan 16p, cho phan hiru co vao cuvet, bd phan nwéc. Day ndp va ngay lap tirc do db hap thy
quang & buéc séng 635 nm véi dung dich so sanh khi dgng db thj chuén.

D& dyng @b thi chuén, tuy theo ham Iwgng tantan, cho mét lwgng dung dich ndn va dung dich axit
sunfuric theo Bang 2 vao 6 binh dinh mirc dung tich 50 ml.

Bang 2
Ham lwgng tantan, Thé tich dung djch nén, Thé tich dung djch axit sunfuric,
% ml mi
B T 0,002 Gén 0,01 40,0 2,0
Trén 0,01 dén 0,05 8,0 8.4
Trén 0,05 dén 0,10 4,0 9.2
Trén 0,10 dén 0,50 0,8 9,8
Trén 0,50 dén 1,00 0,4 10,0

Cho vao 5 trong 6 binh d6 mdi binh mét lweng dung dich tiéu chuén tantan theo Bang 3

Bang 3
' Thé tich dung dich tiéu chudn | Khéi lugng tantan twong Khéi lwgng tantan trong phan
tantan B, (rng v&i thé tich dung djch dung djch dem chiét so mau,
% tiéu chudn tantan B, ml
ml
1,0 0,01 0,001
20 0,02 0,002
3,0 0,03 0,003
4,0 0,04 0,004
5.0 0,05 0,005

Thém dung dich amoni oxalat vao tit ca 6 binh dén vach va lac. Ly m&i binh 5 ml cho vao phéu chiét
polietylen rdi tiép tuc tién hanh chiét va do d hap thu quang nhw & phan dung dich mau. Dung dich so
sanh dugc chiét tr dung dich khéng chira dung dich tantan tiéu chuén.

4.4 Tinh két qua

Ham lwong tantan (Ta) tinh béng phan tram (%) theo cong thirc:

Ta="" x 100
m
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Trong 4o6:
my khéi lvgng tantan trong dung dich mau, xac dinh theo db thi chuén, tinh bdng gam;
m khéi lwgng miu, teong (ng véi phan dung dich m3u dem xac dinh, tinh bing gam.

Sai léch cho phép gira cac két qua xac dinh song song khéng dwoc Ién hon gia trj sai léch cho
phép néu & Bang 4.

Bdéng 4 - Sai léch cho phép

Ham lwgng tantan, % Sai léch cho phép, % (tuyét dbi)

Tir 0,002 dén 0,003 . 0,0015
Trén 0,005 dén 0,01 ‘ 0,003
Trén 0,01 dén 0,02 ' 0,005
Trén 0,02 dén 0,05 i 0,01

Trén 0,05 dén 0,10 | 0,015
Trén 0,10 dén 0,20 ' 0,030
Trén 0,20 dén 0,50 0,050
Trén 0,50 dén 1,00 | 0,070

5 Phwong phap so mau khéng chiét
5.1 Ban chét phwong phap

Phwong phap dya vao qua trinh tach tantan béng cach két tua voi axit sunfuro trong méi tredng axit
clohidric, két tia lai voi axit feniloxelic, tao hgp chat mau vang cua tantan v&i pyrogalen trong méi
triedng axit photphoric va do d6 hap thy quang & buéc séng 420 nm.

Trwdng hop mau chira vonfram tiép tuc tién hanh tach tantan bing cach két tia véi magie sunfat trong
mbi trwdng amoniac.

5.2 Thiét bj, dung cy va thubc thir

5.2.1 Thiét bj va dung cu

Phé quang ké ho&c may so mau quang dién.

Dung cu théng thuéong st dung trong phong thir nghigém.
5.2.2 Thuéc thir

5.2.2.1 Axit sunfuric p = 1,84, dung dich 1 + 1,

5.2.2.2 Axit clohidric p = 1,19 vadung dich 1 + 5, 1 + 10;
5.2.2.3 Axit nitric p = 1,40;

5.2.2.4 Axit photphoric, p = 1,70, dung dich 1 + 3;
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5.2.2.5 Axit pecloric, dung dich 57 % - 60 %;
5.2.2.6 Axit sunfuro, dung dich 6 %;

5.2.2.7 Axit flohidric, dung dich 40 %;

5.2.2.8 Amoniac, p = 0,91,

5.2.2.9 Kali pirosunfat;

5.2.2.10 Kali cacbonat;

5.2.2.11 H&n hop kali cacbonat khan véi natri cacbonat khan, ty 1& 3 : 1 va dung dich 1 %;
5.2.2.12 Magie sunfat, ngadm 8 phan t& nwérc;
5.2.2.13 Amoni clorua, dung dich 250 g/ml;
5.2.2.14 Axit fenil axenic, dung dich 25 g/L;

5.2.2.15 Dung dich rira 1, pha ché nhw sau: pha loang 100 ml dung dich axit fenylaxenic b&ng 100 ml
nwéc;

5.2.2.16 Amoni oxalat, dung dich 40 g/L;
5.2.2.17 Pyrogalen, dung dich 10 g/ 25 ml m&i pha;

5.2.2.18 Dung dich két tia 1, pha ché nhw sau: hoa tan 40 g amoni clorua trong 400 mi nwéc. Thém
40 ml amoniac rdi chuyén vao binh dinh mirc dung tich 500 ml, pha nuéc dén vach, Iac ky;

5.2.2.19 Dung dich két tlia 2, pha ché nhw sau: hoa tan 40 g magie sunfat trong 400 ml nwéc. Chuyén
dung dich vao binh dinh mirc 500 ml, thém nwéc dén vach rbi lic ky;

5.2.2.20 Dung dich rira 2, pha ché nhw sau: hoa tan 2 g kali cacbonat trong 200 ml dung dich két taa
1. Thém 20 ml dung dich két tia 2, chuyén vao binh dinh mirc dung tich 500 ml, pha nwéc dén vach rdi
lac ky;

5.2.2.21 Dung dich hén hop kali pirosunfat va amoni oxalat, pha ché nhw sau: cho 14 g pirosunfat vao
chén platin cho vao 16 nung, nung dén bét diu chay. Sau khi lam ngudi, cho vao khéi chdy 5 giot axit
sunfuric r&i nung lai dén chay hoan toan. D& ngudi cho vao cbc dung tich 250 ml va vira dun néng nhe
vira khudy d&u @& hoa tan khéi chdy bang 100 ml dung dich amoni oxalat. Chuyén dung dich vao binh
dinh mirc dung tich 500 ml, thém dung dich amoni oxalat dén vach rdi l&c ky:

5.2.2.22 Tantan (V) oxit;

5.2.2.23 Dung dich tiéu chudn tantan, pha ché nhw sau: cho 0,1526 g tantan (V) oxit vao chén platin,
nung dén vira chay trong 16 mup véi 14 g kali pirosunfat va sau 46 tiép tuc tién hanh nhw phan pha ché
dung dich kali pirosunfat va amoni oxalat. 1 ml dung dich chira 0,25 mg tantan.

5.3 Cach tién hanh
Tuy vao ham luong tantan trong thép va gang, lay khéi lvgng méu theo Bang 5.

10
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Cho khéi lwgng mdu vao cée dung tich 800 mi, hoa tan bang 50 ml axit clohidric va 15 ml axit flohidric.
Thém mdt legng dung dich axit pecloric theo Bang 5, cd dén khéi trdng clia axit pecloric béc day dac,
day céc badng mat kinh ddng hd rdi béc ti€p 10 min nira. P& ngudi, hoa tan muébi trong 200 ml nuwérc.
Thém 50 ml dung dich axit sunfuric, dun sdi 10 min rdi git* & nhiét o 70 °C dén 80 °C khoang 30 min.
Loc dung dich qua hai 1an gidy loc, chdy vira cung mét it bot gidy loc. Rira gidy loc va két tia 6 1an
b&ng dung dich axit clohidric 1 + 10 néng rdi sau dé rira 3 1&n bang nwéc néng. Chuyén gidy loc ciing
chét két tia vao chén platin, dét gidy loc va nung két tda & nhiét dé 1000 °C.

Bang 5
Khéi lvgng | Thé tich dung dich axit | Khéi lwgng mau twong Png
Ham lwgng tantan, méu, pecloric, vé&i phdn dung dich méu,
% g ml g '
T 0,1dén 0,5 5 60 0,2
Trén 0,5 dén 1,0 2,5 40 0,1

Tham wét can bang 0,5 ml dung dich axit sunfuric, thém 5 ml dung dich axit flohidric, ¢6 khé rdi nung
chay véi 5 g hdn hop kalinatri cacbonat. Sau khi @& ngudi, hoa tan khéi chdy trong céc dung tich
400 ml véi mdt lvgng nwéc sao cho thé tich dung dich m3u cudi cing dem két tiia khodng 150 ml dén
200 mi.

Loc dung dich qua gidy loc chay vira, riva gidy loc cung két tia 5 1an béng dung dich hdn hop kalinatri
cacbonat réi virt bd. Cho dung dich axit clohidric 1 + 5 vao dung dich lpc dén phan (ng axit, dun néng
dén khoang 80 °C rdi thém 30 ml dung dich axit fenyl axenic. Sau 10 min, lpc dung dich qua gidy loc
chay vira. R(va gidy loc cung két tia 5 1&n, mdi 1an 10 ml dung dich rira 1 réi cho vao chén platin. Hoa
tro & 1000 °C va nung véi 7 g kali pirosunfat dén vira néng chay. D& ngudi, thém 5 giot axit sunfuric
vao khéi chdy rdi nung tiép dén chay hoan toan. Sau khi ngudi, vira dun néng tir tir vira khudy khéi
chay trong cac dung tich 250 ml vé&i 50 ml dung djch amoni oxalat. Chuyén dung dich vao binh dinh
murc dung tich 250 ml, cho 25 ml dung dich axit photphoric va thém dung dich amoni oxalat dén vach
rdi I&c ky.

L4y 10 mi dung dich trén cho vao céc khé va thém 3 ml dung dich pyrogalan. Sau 5 min, do 4% hép thu
quang cua dung dich & buéc séng 430 nm.

Dung dung dich thi nghiém dé kiém tra dwoc tién hanh ddng thei véi mau phan tich Iam dung dich so
sanh.

Trudng hop trong méu cé vonfram, dun néng dén nhiét @6 khodng 50 °C dung dich loc clia mau sau
khi két tiia biing axit sunfuric va dwgc nung chay bing hdn hop kali natri cacbonat vira khudy vira cho
25 ml dung dich két tia 1 va sau d6 25 ml dung dich két tlia 2. Git* dung dich & 50 °C khoang 60 min
ri loc qua gidy loc chay vira. Rira gidy loc cung két tia 3 1an béing dung dich rira 2, sau d6 chuyén vao
cbe dung tich 400 mi @a c6 s&n 30 ml dung dich amoni clorua. Dung daa thuy tinh nghién vun gidy loc
voi két tla.

11
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Cho dung dich axit clohidric 1 + 5 vao dung dich trén d@én phan (rng axit, dun néng dén 80 °C rdi thém
30 ml dung dich axit fenyl axenic. Tiép tyc tién hanh nhw déi véi mau khéng chira vonfram.

D& dyng d thj chudn, cho vao 5 binh dinh mizc dung tich 100 ml lvgng dung dich tiéu chuén tantan
theo Bang 6 rdi thém dung dich hdn hop Kkali pirosunfat va amoni oxalat dén thé tich 50 ml.

Bang 6
Thé tich dung dich tiéu chudn | Khéi lwgng tantan twong Khéi lwgng tantan trong phan
tantan, &ng v&i phin dung djch dung djch dem do d$ hép thy
mli tiéu chudn tantan a3 1dy, quang,
mg 9
8,0 2,0 0,0002
10,0 4,0 0,0004
24,0 6,0 0,0006
32,0 8,0 0,0008
40,0 10,0 0,0010

R6t 50 ml dung dich hén hop kali pirosunfat va amoni oxalat vao binh dinh mirc the 6 v&i dung tich
100 ml.

Cho vao ca 6 binh trén, mdi binh 10 ml dung dich axit photphoric, thém dung dich amoni oxalat dén
vach rdi l&c ky.

L&y tr m&i binh 10 ml dung dich cho vao 8 céc kho, thém vao méi céc 3 mi dung dich pyrogalan. Sau
khéng qua 5 min, do d6 hép thy quang cla dung dich & bwéc song 430 nm. Dung dung dich khéng
chira tantan lam dung dich so sanh.

Véi mat d§ quang do dwgc va khéi lvgng tantan twong (rng, dyng @b thi chudn.
5.4 Tinh két qua

Ham lwgng tantan (Ta) tinh bdng phan trm (%) theo céng thirc:
Ta="" 4100
m

Trong 4o6:
m;  khéi lvgng tantan trong dung dich dem do a6 hép thy quang, tinh bng gam;
m khéi lvong mau tvong (ng véi phan dung dich m3u dem x4c dinh, tinh bing gam.

Sai léch gidi han gitra cac 14n x4c dinh song song khong dwgc 16n hon gia tri gi¢i han quy dinh trong
Bang 4.

12
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