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Loi néi dau

TCVN 8510:2010 hoan toan twong véi ISO 17058:2004.

TCVN 8510:2010 do Ban k§ thuat tiéu chuén quédc gia TCVN/TC 17 Thép
bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do luéng Chét lvgng dé nghi, B§ Khoa
hoc va Cong nghé cdng bé.



TIEU CHUAN QUOC GIA TCVN 8510:2010

Thép va gang — Xac dinh ham lwong asen —
Phwong phap quang phé

Steel and iron — Determination of arsenic content —
Spectrophotometric method

1 Pham vi ap dung
Tiéu chuédn nay quy dinh phwong phap xac dinh ham lwong asen trong thép va gang st dung
phuong phap trdc quang sau khi chung cét.

Phwong phap nay ap dung cho ham Iwgng asen trong pham vi 0,000 5% (khédi Iwgng) va 0,1 0 %
(khéi lvgng) .

2 Tailiéu vién dan
Céc tai lidu dudi day Ia rét can thiét di voi viéc ap dung tiéu chuan nay. DGi véi tai ligu co ghi nam

cong b, ap dung phién ban dugc néu. Déi voi tai liéu khong cé nam cong bd, ap dung phién ban
m&i nhat ké ca cac stra ddi, néu cé.

TCVN 1811:2008 (ISO 14284:1996), Thép va gang — L&y méu va chuén bj méu dé xéc dinh thanh
phéan ho4 hoc.

TCVN 4851 (ISO 3696), Nutrc diung dé phén tich trong phong thi nghiém - Yéu céu ky thuét va
phuong phap thi.

TCVN 7149 (1SO 385), Dung cu thi nghiém béng thdy tinh - Buret.

TCVN 7151 (ISO 648), Dung cu thi nghiém béng thiy tinh - Pipet mot murc.

TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cu thi nghiém bang thiy tinh - Binh dinh mic.
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3 Nguyén tic

Hoa tan khéi lwgng mau trong hén hep axit clohydric va axit nitric
Pun néng lau véi axit sunfuric dén khi bay hét khéi trang.

Khtr asen béng clia hydrazin sunfat va kali bromua, sau d6 tach bang chung céat asen(lll) clorua, hdp
thu trong dung dich axit nitric ma tai d6 As(lll) bi oxy hoa trd vé trang thai hoa tri nam As(V).

Tao phirc mau xanh molipden gitra amoni molipdat va asen réi khi bang hydrazin sunfat.

Po quang phd & budc séng 840 nm.

4 Thubdc thie

Trong qua trinh phan tich, néu khdng ¢6 thoa thuan nao khac, thi chi st dung thuéc thir dwoc chirng
nhén tinh khiét phan tich va chi diing nuéc hang 3 nhw dwoc quy dinh trong TCVN 4851 (ISO 3696).

4.1 Axit clohydric, p = 1,19 g/ml;

4.2 Axit nitric, p = 1,40 g/ml.

4.3 Axit nitric, p = 1,40 g/ml, dung dich pha loing 3 + 1.

4.4 Hén hop axit

Cho mét thé tich axit nitric (4.2) vao bén thé tich axit clohydric (4.1)
4.5 Axit sunfuric, p= 1,84 g/mi.

4.6 Axit sunfuric, p = 1,84 g/ml, dung dich pha loang 1 + 1

Trong khi vira 1am ngudi bing nwéc, vira khudy ddu, rét tirng lwgng nhd, mét thé tich axit sufuric
(4.5) vao cling mét thé tich nwéc twong ing.

4.7 Axit sunfuric, p = 1,84 g/ml, dung dich pha lodng 1 + 6

Trong khi vira 1am ngugi bang nuwéc, vira khudy déu, rot tirng leong nhd, mét thé tich axit sufuric
(4.5) vao séu thé tich nwéc.

4.8 Hn hep bt khir

Can theo ty I1&, 2,5 g hydrazin sunfat va 10,0 g kali bromua, cho vao ci siv va dung chay nghién cho
mijn va tron déu dé st dung.

4.9 Amoni molipdat, (NH4)sMo;0,4.4H,0, dung dich 10 g/I.
4.10 Hydrazin sunfat, N,HSO,, dung dich 0,6 g/l
4.11 Asen, dung dich tiéu chuén .

4.11.1 Dung dich géc, twong trng véi 0,20 g As trén lit.
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Dung céan ¢é dé chinh xac 0,0001 g, can 0,132 g asenic trioxid (As,03).

Cho vao cbc 100 ml, can than cho vao 10 ml axit nitric (4.2), day bang mét kinh déng hd, dun nhe
dén khi tan hét. Thém vao 2 ml axit sunfuric (4.6), dun mét cach can than dé loai cac oxit nito' va sau
d6 lam bay hoi dén khi khéi tring béc ra day dic.

Lay céc khoi bép, lam ngudi mét chit, rira ndp va thanh cée biing mét it nuorc.
Bay hoi mot 1an nira dén thoat nhidu khoi tring hon.

Léy cbc khai bép, lam ngugi va cho vao 10 ml nuéc, dun néng nhe d@én khi tan mudi va dung dich tré
nén trong sudt. Lam ngudi dén nhiét 6 phong, chuyén hét dung dich vao binh dinh mirc 500 ml. Pha
lodng béng nudc dén vach va lac ky.

1 ml dung dich géc nay chira 0,20 mg asen.
4.11.2 Dung dich tiéu chudn A, twong (rng véi 0,01 g asen trén lit.

Chuyén 25,0 ml dung dich géc (4.11.1) vao binh dinh mic 500 ml. Pha loang bing nuéc dén vach va
l&c k§.

Pha dung dich ngay trwédc khi dung.

1 ml dung dich nay chira 10ug asen.

4.11.3 Dung dich tiéu chudn B, twong (rng véi 0,002 g asen trén lit.

Chuyén 50,0 ml dung dich géc (4.11.2) vao binh dinh m(rc 250 ml. Pha loang bang nwéc dén vach va
lac ky.

Pha dung dich ngay trwéc khi ding.

1 ml dung dich nay chira 2 pg asen.

4.12 Kali bromua

5 Thiét bi, dung cu

T4t ca dung cu do thé tich phai la loai A phiu hgp véi TCVN 7149 (ISO 385), TCVN 7151 (ISO 648)
hodc TCVN 7153 (ISO 1042).

Dung cy phong thi nghiém théng dung va dung cu sau day dwoc dung.

5.1 May quang phd, phu hop cho viéc do do hap thu quang cla dung dich & budc séng 840 nm véi
cuvet ¢é chidu day 40 mm (hodc 10 mm).

5.2 Bo chwng cét, xem so' @6 kém theo (Hinh 1)

6 Lay miu
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Tién hanh 1dy mau thép va gang phu hgp véi TCVN 1811(ISO 14284).

Kich thuére tinh bang milimét

/

CHU DAN :

1 Binh nén (binh chung cét), 250 ml;
2. Nhiét ké;

3. Ong c&m nhiét ké;

4. Céc thu, 100 ml;

5. Céc 1am ngudi, 1000 ml;

6. Kho4 thuy tinh.

Hinh 1 - B& chwng cit xac dinh asen

7 Cach tién hanh
7.1 Khéi lvong méu phén tich

Dung can c6 d6 chinh xac 0,0001 g, can khéi lwgng méu phén tich theo Bang 1
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Bang 1 - Khéi lweng miu phan tich

Ham lwong asen dw tinh l Khéi lwgng mau phan tich
% (khéi lvong) g
0,000 5 dén 0,001 1,0
0,001 dén 0,006 0,50
0,006 dén 0,100 0,10
7.2 Thi nghiém tring

Tién hanh thi nghiém triing song song va cung mdt phwrong phap véi viéc xac dinh miu phan tich, str
dung cung sé Iwgng véi tit ca cac thube thir.

7.3 Tién hanh xac dinh
7.3.1 Chuén bi dung dich mau phan tich

Chuyén khéi lwgng mau phan tich ( xem 7.1) vao trong céc 150 ml. Cho vao 10 ml dén 20 ml hén
hop axit (4.4). Pay cbc badng mat kinh ddng hd va dun nhe cho dén khi tan hét,

Lam ngudi dung dich, ldy mat kinh déng hd ra va cho vao 20 ml axit sunfuric (4.6). Day lai méat kinh
ddng hd c6 mét pham vi m& dé cho khéi thoat ra va bée cho dén khi khéi tréng day dac.

7.3.2 Chuwng cét

Chuyén hét dung dich (7.3.1) vao binh chwng cét, trang sach ndp day va thanh céc vao binh béng 10
ml nwéc. Néu con mudi sunfat khéng tan, thém mét lwgng nhéd nwée, dun néng dén khi mudi tan hét
vao dung dijch.

Lam ngudi trong nudc, thém vao 10 ml axit clohydric (4.1), 2,0 g bdt khir hdn hop (4.8) va lac déu.
Cho 10 ml axit nitric (4.3) vao céc thu va d&t céc vao trong céc lam ngudi cb chira nwdc lanh.

L&p rap bd chung cét (5.2). Bun binh chung cit & nhiét d thap, chung cét cho dén khi nhiét do 1én
125 °C, gilr nguyén qué trinh chung cét trong vong 6 min dén 10 min. M& khoa dé tranh dung dich tir
cbc thu bj hat tré lai, 14y binh chwng cét khdi ngudn nhiét.

Trang sach dau éng ra bang mét it nuwéc. Gop nudc dé vao cbe thu. Thém 3,5 ml axit sunfuric (4.7)
va lac ky.

Dt lai mat kinh déng hd c6 mét pham vi m& nhé dé& cho khéi béc ra va tién hanh béc hoi dén khéi
tréng clia axit sunfuric thoat ra day d&c. Trong qua trinh ndy khéng duoc xuét hién bot khi.
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L4y céc ra va dé cho hoi ngudi, rira mat kinh va thanh cbc bing mét it nwéc va lai tién hanh bdc hoi
dén khoi trang dé l1am thoat hét cac nito oxit.

LAy cbc khdi ngudn nhiét va dé& ngudi. Rira ndp va chuyén dung dich vao binh dinh merc 50 m.
7.3.3 Tao phirc mau

Cho 2,5 ml dung dich amoni molipdat (4.9) va 2,5 ml dung dich hydrazin sunfat (4.10) vao binh dinh
mdrc, thém nwédc dén vach va lac k§. Ham néng dung dich trong 10 min trén bé nwéc séi. LAy binh ra
va lam ngudi dén nhiét do phong.

7.3.4 o quang phd

Tién hanh do quang phd clia tirng dung dich & budc séng 840 nm sau khi da didu chinh may quang
phé c6 d6 hép thu quang bang khéng so véi nwéc sir dung cuvet 40 mm (hodc 10 mm).

7.4 Xay dwng dwong chuin
7.4.1 Chuén bi dung dich tiéu chun

Cho vao mét loat binh dinh mirc 50 ml nhi¥ng thé tich dung dich tiéu chudn asen (4.11.2, 4.11.3) nhw
dugc néu trong Bang 2 déi véi ham lwgng asen trong pham vi 0,000 5 % (khéi lwong) va 0,030 %
(khéi lgng) va Bang 3 cho ham lwgng asen trong pham vi 0,030 % (khéi lwong) va 0,100 % (khéi
lwgng). Thém 2,5 ml axit sunfuric (4.7) vao méi binh.

Thye hién nhw da miéu ta trong 7.3.3.
7.4.2 Do quang phd

Tién hanh do quang phd cla cac loat dung dich tiéu chudn & buwéc s6ng 840 nm sau khi da diéu

chinh méay quang phé cé @ hép thy quang béng khéng so véi nwéc st dung cuvet 40 mm (hozc 10
mm).

7.4.3 Vé db thj chuin
Tinh higu s6 d6 hép thy quang git¥a cac dung dich va d¢ hép thy quang ciia mAu chudn "khdng".

Dyng db thi tiéu chuan 1a dwdmng thing di qua géc toa d bing cach vé sb do thyc ciia d hip thy
quang so v&i microgram asen.

Dung dich tiéu chuén déi véi ham lwgng asen trong pham vi 0,000 5 % (khéi leong) va 0,030 % (khéi
lwgng), st dung cuvet 40 mm dwoc néu & Bang 2.
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Bang 2 - Dung dich tiéu chudn déi véi ham lwong asen trong pham vi 0,000 5 % (khéi lvong)
va 0,030 % (khdi lugng), str dung cuvet 40 mm

Thé tich dung dich Khéi lvgng asen Ham lwgng asen ctia miu phaén tich.
tiéu chuin asen wrog (g % (khéi lwong)
(4.11.3)
- Hg Kndikeong0,10g | Khdikrong050g | Kndikiong 100g
0? 0 0 0 0
2,0 4 0,000 4
4,0 8 0,008 0,001 6 0,000 8
6,0 12 0,012 0,002 4
8,0 16 0,016 0,003 2
10,0 20 0,020 0,004
15,0 30 0,030 0,006
8 MAu chuén "khéng"

Dung dich tiéu chuén ddi v&i ham lugng asen trong pham vi 0,030 5 % (khéi Igng) va 0,100 % (khéi
lweng), st dung cuvet 10 mm dwgc néu & Bang 3.

Bang 3 — Dung dich tiéu chudn déi véi ham lwgng asen trong pham vi 0,030 % (khéi lvgng) va
0,100 % (khéi lwgng), st dung cuvet 10 mm

Thé tich dung dich Khéi lwgng asen Ham lwgng asen cua
tiéu chuan asen (4.11.2) twong (Png méu phan tich.% (khéi lwgng)

ml ug Khdilrong 0,109

0 0 0

2,0 20 0,020

4,0 40 0,040

6,0 60 0,060

8,0 80 0,080

1"



TCVN 8510:2010

10,0 100 0,100

* M4u chuén "khéng"

8. Tinh toan két qua
8.1 Phwong phap tinh toan

Chuyén ddi d6 hép thy quang cla dung dich phan tich va va dung dich thi nghiém trang ra
microgram asen bang db thj chuén (7.4).

Ham lwgng asen, Wy, biéu thj bdng phan tram khéi lwgng, dwoc tinh bdng cong thire sau:

(mo = m1)
w, = —* x100
= mx10°
_(mg - m,)
mx10*
Trong dé:

mo la khdi lwgng asen trong mau phan tich, tinh bang microgram;
m, la khéi lwong asen trong thi nghiém tring, tinh bang microgram;
m  la khéi lwgng clia mau phén tich (7.1), tinh bing gam.

8.2 D4 chum

Viéc kiém tra dd chum clia phwong phap nay dwoc 8 phong thi nghiém thwe hién, véi 9 mirc asen,
m&i phong thi nghiém xac dinh bn két qua ham lwong asen cho tirng mire.
CHU THICH 1: Hai trong bdn két qua xac dinh d4u tién dwoc thyc hién trong nhirng didu kién cé dd 13p lai nhw

da dinh ré trong TCVN 6910-1 (ISO 5725-1); nghTa la mét nhan vién véi cing dung cu, diéu kién thao tac giéng
hét nhau, cing mét dwong chuén va mat pham vi théi gian ngén nhét.

CHU THICH 2: Két qua xéc dinh thi ba dugc thyc hign tai mot thei didm khac (& mdt ngay khac) cang do
chinh nhén vién nhuw trong chu thich 1, st dung cung dung cy nheng véi dwéng chudn méi

Cac mau str dung va két quéd trung binh nhan dugc, dugc théng ké trong Bang A.2.

Két qua duoc xir ly bdng phuwong phap théng ké phit hop véi TCVN 6910-1 (ISO 5725-1),
TCVN 6910-2 (ISO 5725-2) va TCVN 6910-3(1SO 5725-3).

Céac di liéu nhan dwgc cho thay cé sy twong quan logarit gitba ham lwgng asen va gi¢i han do lap lai
(r) hodc gi&i han do tai 1ap (Rva R,,) cua két qua tht (xem Chu thich 3) nhw da dugc téom tét trong
Bang 4. Biéu dién bang db thj cac di liéu dwoc trinh bay trong Phu luc B.

CHU THICH 3: Tt hai két qua thu duoc trong ngay 1, st dung phwong phap quy dinh trong TCVN 6910-2 (ISO
5725-2), tinh dwoc dé Iap lai (r) va dd tai lap (R). Tir két qua dau tién trong ngay 1 va két qua cé dugc trong
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ngay 2, sir dung phrong phap quy dinh néu trong TCVN 6910-3 (ISO 5725-3), tinh dugc d tai 1ap trong pham
vi phong thi nghiém (Ry).

Bang 4 - Két qua gi¢i han do lap lai va gioi han db tai lap

Ham lwegng asen

Gidi han db 13p lai

Gi&i han 4 tai lap

% (khéi lwgng) r R Rw

0,000 50 0,000 178 0,000 167 0,000 184
0,001 00 0,000 276 0,000 263 0,000 313
0,002 00 0,000 400 0,000 412 0,000 532
0,005 00 0,000 682 0,000 747 0,001 072
0,010 00 0,001 022 0,001 173 0001 823
0,020 00 0,001 531 0,001 840 0,003 098
0,050 00 0,002 611 0,003 338 0,006 248
0,100 00 0,003 911 0,005 238 0,010 620

9 Bao cao thir

Bao cao thir phai bao gdm cac ndi dung sau:

a)

tich;

b)
¢
d)

e)

T4t ca moi thdng tin can thiét @& phan biét dwoc mau, phong thi nghiém va ngdy thang phan

Phuong phap dwoc st dung vién dan tiéu chuan nay;

Két qua va hinh thirc biéu thi;

Nhirng nét ddc biét khac thwong dwore ghi lai trong qua trinh xac dinh;

Moi cach thao tac khdng dwoc quy dinh trong tiéu chuén nay hodc moi cach thao tac tuy y ¢o
anh hudng dén két qua phan tich.
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Phu luc A
(Tham khao)

Théng tin bé sung vé& céc thir nghiém cé sw hop tac quéc té

Céc mau phan tich da st dung duoc liét ke trong Bang A.1. Két qua chi tiét ham lwong asen cé
duoc trong cac thir nghiém co sw hgp tac quéc té dwoc néu trong Bang A.2.

Bang A.2 1a két qua nhan dwoc tir cac thir nghiém phan tich quéc té tién hanh trong ndm 1999 trén
mau thép va gang & 3 quéc gia do 8 phong thi nghiém thyc hién.

Két qua cla sy thir nghiém dwoc bao cao trong tai ligu ISO/TC 17/SC 1 N 1272 trong ndm 2000.
D0 thj biéu dién cac dir liéu vé& d6 chum dwoc néu trong Phy luc B.

Bang A.1 - Cac miu phan tich stz dung

LI Miu As c Si Mn Cr Ni Khac
1 | NIST SRM 2167 0,0005 0,051 0,026 | 0,022 | 0,0015 0,002 Cu 0001 4; Sn 0,006;
Sb 0,002 0
2 | GSBH41009-93 0,001 0 3,89 1,58 0,65 0,0081 | 0,0058 Ti0,042; Sb 0,000 16
3 | GSBH40107-96 0,002 2 0,24 0,24 0,49 0,013 0,015 Cu 0,017
4 | JSS 169-7 0,005 | 0047 | 021 | 042 | (0.1) | 0.046 Mo 0,068; Ti (0,01);
Sn (0,01)
5 | BCS461 0,011 0,082 0,44 0,64 15,20 6,16
6 | NIST SRM 50¢ 0022 | 0719 | 0,311 | 0342 | 413 | 0,069 V1,16, W 18,44
7 | GBW 01361 0,037 0,318 | 0,325 | 0,348 1,93 0,204 Mo 1,19,V 0,301,
Sn 0,014; Sb 0,008 6
8 | BCS453 0,052 0,210 0,36 - 0,24 0,114 Cu0,15;8n 0,019 Ti
0,016; W 0,30
9 | BYSC 18201-94 0,092 0,076 1,64 1,10 0,013 0,025 Mo 0.020; Nb 0,012;
Sn 0,009 3;Pb 0,003 8
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Bang A.2 - Két qua chi tiét nhan dwoc trong sw thie nghiém qudc té

T Ham lwgng asen Dir liégu chum
T Miu % (khdi luvgng)
Gi¢i han Gi&i han do

Céng Tim dwge | Tim dwoc 1ap lai tai lap

nhin W a1 W as2 r R Rw
1 | NIST SRM 2167 0,0005 0,000 517 | 0,000 500 0,000 140 0,000 181 0,000 221
2 | GSBH41009-93 0,001 0 0,001 000 | 0,000 985 0,000 349 0,000 360 | 0,000 302
3 | GSBH40107-96 0,002 2 0,001 983 | 0,001 983 0,000 379 0,000 198 | 0,000 437
4 | JSS 169-7 0,005 0,005 13 0,005 19 0,000 343 0,000 469 | 0,000 648
5 | BCS461 0,011 0,0100 0,0103 0,002 800 0,003 757 | 0,002 892
6 | NIST SRM 50c 0,022 0,0223 0,022 2 0,001 980 0,001 771 0,004 606
7 | GBW 01361 0,037 0,037 4 0,037 75 0,001 617 0,002 914 | 0,005 879
8 | BCS453 0,052 0,054 0 0,053 9 0,003 130 0,003 130 | 0,005 099
9 | BYSC 18201-94 0,092 0,0907 0,090 9 0,002 800 0,004 246 | 0,009 116

W s, 1:trung binh trong ngay

W aq 2:trung binh khac ngay
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Phuluc B
(Tham khao)

Db thi biéu dién cac dir liéu vé dd chum

Y
0.1
——u—-o—-—— P':.'
» .,
0.01 -
o V5
7
b
L
Al
0,001 -
,///
A7
/ﬁ/ .
[ ]
00001 Lt L Ll i Ll L1l iil | Ll Ll 1 L Ll
0,000 1 0,00 0,01 0.1 1 X
CHU DAN :

X ham lwgng asen, % (khéi lgng)
Y B chum, %

logr = 0,5829 log W s - 1,8248

log R, = 0,65log Was; - 1,6308

logR 0,7654 log W as1 - 1,2084

Hinh B.1 — Méi twong quan logarit giira ham lwgng asen (W 45 hodc W a2), gidi han dd 13p lai
(1) va gi®i han d6 tai lap R, va R
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Tai liéu tham khao

[1] TCVN 6910-1:2001 (ISO 5725-1:1994), B¢ chinh xac (dé dung va dé chum) cua phwong phap do
va két qua do - Phén 1: Nguyén tac va dinh nghia chung.

[2] TCVN 6910-2:2001 (1ISO 5725-2:1994), B¢ chinh xac (do ding va dé chum) ctaa phuong phép do
va két qua do. Phan 2: Phuong phép co ban xéc dinh do Iap lai va do tai lap.

[3]TCVN 6910-3:2001 (ISO 5725-3:1994), H¢ chinh xac (do ding va dé chum) cia phuong phéap do
va két qua do. Phén 3: Céc thudc do trung gian dé chum cla phuong phép do tiéu chuan.
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