TIEUCHUANQUOCGIA TCVN 1816 : 2009

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

Steel and iron - Determination of cobalt content — Methods of chemical analysis

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phwong phéap phan tich hod hoc dé xac dinh ham lweng coban (Co)
trong thép va gang:

a) T 0,05 % dén 3% theo phwong phap so mau véi mubi nitrozo - R;

b) Trén 0,5 % theo phuwong phap khéi lwgng véi 1 nitrozo - naftola.

2 Tai ligu vién dén

Cac tai lidu vién dan sau can thibt dbi voi viéc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi cac tai liéu vién
dan ghi ndm cdng bd thi 4p dung phién ban dwgc néu. Di véi tai liéu vién din khéng ghi nam
cong bé thi ap dung phién ban méi nhéit, bao gdm ca cac sira ddi, bd sung (néu cé).

TCVN 1058 : 1978 Hoéa chét — Ph&n nhém va ky hiéu mirc dp tinh khiét.

TCVN 1811 : 2009 (ISO 14284 : 1996) Thép va gang — L&y méu va chuén bj méu thtr dé xéc
dinh thanh phéan héa hoc.

3 Qui djnh chung
3.1 L4y mau va chudn bj m3u thl theo TCVN 1811 : 2009.

3.2 Tht ca cac héa chét s dung phai ¢ do tinh khiét hoa hoc. Trwdng hep khéng cé, cho phép
diing loai tinh khiét phan tich. £4 tinh khiét cla cac hoa chét, theo TCVN 1058 : 1971.

3.3 Di voi cac hda chét dang 1dng. vi du axit clohidric (p = 1,19), ky hiéu (p = 1,19) dé chi dd
4am d3c cua dung dich cé khéi lueng riéng bang 1,19 g/mi & 20 °C, ky hiéu (1 : 4) dé chi néng
d6 dung dich khi ina Icdng- £6 thi nh#! !a phan thé tich hda ch&t dam dic cin l4y; sb thi hai 1a

phdn thé tich nwdc cdn pha then vac,

3.4 Ndng g pode trée %) <€ ¢ ¢ qam hda chét trong 100 mi dung dich.
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3.5 N&ng @6 g/l d& chi sd gam héa chét trong 1 L dung dich.

3.6 Dung céan c6 dé chinh xac dén 0,1 mg.

3.7 S6 chir sb sau dAu phdy clia két qua phan tich 14y bing sb ch sé cla gia trj sai léch cho
phép trong Bang 2.

3.8 Xé&c dinh ham lweng coban trén ba miu va mét ho#ic hai thi nghiém tr&ng dé hiéu chinh két
qua.

4 Phwong phap so mau
4.1 Nguyén tic

Trong méi truvdng axetat, coban tao hep chat ndi phirc véi mubi nitrozo — R ¢6 mau dd sang.
Dwa vao dé hap thy quang cua phirc chét, tinh ham Iwvgng coban chira trong méu.

4.2 Thiét bj va thuéc thir

4.2.1 Thiét bj

May so mau quang dién va cac phy kién kém theo.

Dung cu théng thwdng s dung trong phéng th& nghiém.

4.2.2 Thubc thir

Axit clohidric (p = 1,19);

Axit nitric (p = 1,40) va (p = 1,20);

Axit sunfuric (p = 1,84);

Axit photphoric (p = 1,70);

Hn hep axit d& hoa tan mau: rét 150 ml axit sunfuric (p = 1,84) va 165 ml axit photphoric
(p = 1,70) vao 500 ml nuwéc, lic ky, d& ngudi, thém nwéc dén 1 L, l4c manh;
Axit pecloric, dung dich 60 %;

Natri axetat, dung djch 50 %.

Mudi nitrozo — R, dung dich 2 g/, cach chudn bj nhv sau: hoa tan 2 g mudi nitrozo - R vao
800 ml nuéc néng trong binh dinh mdrc dung tich 1 L. Lam ngudi, pha loang bing nwéc dén
vach, l4c ky (chi ding dung dich méi pha).

Dung dich coban tiéu chuln:

Dung djch coban tiéu chudn A: hda tan 1,273 g coban (1) oxit dang bét bang 25 ml axit clohidric
(p = 1,19) trong céc dung tich 150 ml, dun @én tan hoan toan. Chuyén dung dich vao binh dinh
mtrc dung tich 1 L, thém nwéc dén vach, ldc k§. 1 ml dung dich chira 1 mg coban (I1);
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Dung dich coban tiéu chuan B: tir dung dich coban tiéu chudn A 14y ra 10 ml cho vao binh djnh
mc dung tich 500 ml; thém nuwéc dén vach, 14c k§, 1 ml dung dich chira 0,02 mg coban (11).

Nuw&c dung cho qua trinh phan tich 1a nwéc cét.
4.3 Cach tién hanh

4.3.1 Hoatan miu

4.3.1.1 Dbi véi gang thép thwdng

Cén 0,5 g mau vao céc dung tich 150 ml. Bun ndng A& hoa tan miu trong 10 ml hén hep axit.
Sau khi mdu tan hoan toan, axit hoa dung dich bang vai giot axit nitric (p = 1,40), béc hoi dén
xudt hién khoi trdng cua axit sunfuric. Lam ngudi, pha lodng dung dich béng nuéc dén khoang
50 ml. Néu trong dung dich cé két tda (cacbua, axit silic), thi loc qua gidy lpc chay nhanh. Thu
dung dich loc vao binh dinh mdc dung tich 100 ml; pha loang bang nwdc dén vach, lc dédu.

4.3.1.2 Ddi voi thép hep kim

Hoa tan 0,5 g m&u vao 10 ml axit clohidric; 4y céc bing mat kinh ddng hé. Dun néng tir tir,
khong gian doan. Sau d6 thém tirng Iwgng nhd axit nitric ( p = 1,40) dén ngirng phan tng cho
dv 2 ml dén 3 ml. Tiép tuc dun néng dé dudi nito oxit va hoa tan hoan toan mau. (Déi véi thép
hgp kim cao, phai thém 10 ml dén 15 ml axit sunfuric hodc axit pecloric va dun dén xuét hién
hoi cha céc loai axit nay). Thém axit clohidric va pha lodng bdng nwdc néng, dun tiép dén tan
mudi. Loc dung dich vao binh dinh mirc dung tich 100 mi, pha nwéc dén vach, Iic déu.

4.3.2 Tién hanh phan tich

T dung dich thu dwgc & cac phan trén, ldy ra 5 ml cho vao binh dinh mirc dung tich 50 ml.
Thém vao d6 8 ml natri axetat 50 %; 5 ml mudi nitrozo — R. Bun s6i trén bép cach thdy. Thém
axit nitric (p = 1,20) dén trong; thém tiép 3 ml; pha loing bdng nwéc dén vach; l4c déu.

Dung dich so sanh: ciing tién hanh qua t&t ¢ cac budc nhu trén nhung khéng thém mubi
nitrozo - R.

Do dd hép thy quang trén may so mau & budc song 530 nm vé&i kinh lgc xanh trong cuvet co
chiéu day thich hop.
4.4 Xay dwng dwdong chudn

Cho vao 5 binh dinh mtrc dung tich 50 ml 1an lwgt 1,0 ; 2,0 ; 3,0 ; 4,0 ; 5,0 ml dung dich coban
tiéu chuén B. Thém vao d6 8 ml natri axetat 50 %; 5 ml mudi nitrozo — R; dun séi cach thly. Sau
do thém 3 mi axit nitric (p = 1,20), lai dun s&i cach thiy nhuw trén tir 1,5 min dén 2 min. Lam lanh
dwdi voi nwée chay, thém nwdc dén vach, lac déu. Tiép tuc nhw 4.3.2. T&r ham lwgng coban va
d% hép thy quang twong (ng vé dwdng chuén.

Ham lwvgng coban chira trong mu tim theo dwéng chuén.
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5 Phwong phéap khbi lvgng

5.1 Nguyén tic

Tach coban khdi cac nguyén t khac bing kém oxit. Két tia coban béng 1 nitrozo ~ 2 naftola
trong mdi trwdng axit yéu. Loc, rira, sdy, nung va chuyén coban vao két tia coban sunfat, can.

5.2 Thiét bj va thubc thir
5.2.1 Thiét bj
Dung cu théng theéng str dung trong phong ther nghigém.

5.2.2 Thuéc thir

Axit clohidric (p = 1,19), dung djch (1 :1); (1 : 4);
Axit nitric (p = 1,49);

Axit sunfuric (p = 1,84); dung dijch {1 : 1);

Axit pecloric, dung dich 60 %;

Kém oxit, dang huy&n phu (1 : 5);

1 nitrozo — 2 naftola, dung dich 20 g/l, m&i pha; hoa tan 2 g 1 nitrozo — 2 naftola trong 50 ml axit
axetic; thém 50 ml nwéc néng, l&c k¥, loc.

Amoni oxalat, tinh thé;

Nuwéc ding cho qua trinh phan tich 1a nwéc cét.

5.3 Cach tién hanh
Biang 1 - Khéi lvgng miu

Ham lwgng coban, Khéi lwgng miu, Lwong axit clohidric (1: 1),
% g mi
Tir 0,5 dén 5,0 2 35
Trén 5,0 dén 10,0 1 30
10,0 0,5 | 25

LAy khéi lrong mAu va lrgng axit clohidric (1 : 1) theo Bang 1 cho vao cbc dung tich 300 ml dén 400 ml.
Pay cbe bing mit kinh ddng hd, dun nhe lién tuc. Khéng tét Itba, thém axit nitric (p = 1,40) dén ngirng st
bot, cho dwr 5 ml @&n 10 ml; dun tiép d& dudi nito oxit dén thé tich con khodng 15 ml. (Déi véi cac mau
khé tan, cho thém 10 ml dén 15 ml axit pecloric; dun dén khi béc hoi. Sau @6, pha loang luvgng chira
trong cbc bing axit clohidric (1 : 1) va nwéc néng. D& Iing va lgc tach loai axit silic. Thé tich dung
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dich loc thu dugc va nuéc rira cde khodng 300 ml dwoe chuyédn sang binh dinh mirc dung tich
500 ml, dun néng dén 70 °C dén 80 °C . R6t vao d6 tirng lwgng nhd huydn phi kém oxit (l&c
manh mai 1&n rét) dén khi lwgng dv huydn phi dong & ddy binh trong dang két tia tréng nhe
(lveng kém oxit dv khéng I&n hon 0,5 g) d& yén vai phat cho cac hydroxyt kim loai Idng xuéng;
pha loang bing nwéc dén vach, Idc déu.

Loc dung dich qua gidy loc khd va cbe khd. L&y ra 250 mi dung dich Ipc, cho vao cbc dung tich
600 mi dén 800 ml. Pha lodng bing nwéc tir 300 ml dén 400 ml; thém 15 ml axit clohidric
(p = 1,19). Bun dung dich dén 70 °C va tién hanh két tla coban theo ty 1& khodng 20 ml
1 nitrozo — 2 naftola cho 0,01 g coban, khudy d&u khi rét thudc thir. Bun séi-dung dich trong
5 min va d& 1dng & nhiét dé 60 °C khodng 2 h. Loc qua gidy loc dinh lwvgng chdy cham cé chira
mdt lwong nho gidy loc vun. Rira két tia 3 dén 6 1&n béng axit clohidric (1 : 4); va 3 Iin bang
nwdc néng tir 70 °C dén 80 °C. Gép gidy lpc va két taa lai, cho vao chén platin d3 can trwéec, rai
I&n trén mot it amoni oxalat, sdy trong ti sdy. Day ndp chén va tro héa trong 16 dién & 750 °C
dén 800 °C trong 40 min.

Trwéng hop m3u chira lvgng niken I&n hon 10 %, tién hanh két tda lai bdng cach hoa tan két
tua trong chén vao axit clohidric (p = 1,19); dun nhe lién tyc. Chuyén dung dich vao cbe; pha
losing bang nwéc dén khoang 300 mi. Két tia coban 1&n th hai béng 1 nitrozo - 2 naftola nhw
da tién hanh & trén.

Tam wét két tia nhan dwec bing 5 ml axit nitric. Bun cin than @& tach loai lvgng du axit. D&
ngudi trong chén; thém 1 ml dén 3 ml axit sunfuric (1 : 1); dun tiép dé dudi hoan toan axit
sunfuric. Phan con lai trong chén nung & nhiét 86 500 °C trong vai phat. Lai 1am sach, tAm wét
bang vai giot nudc va bde hoi tiép nhw trén dén khéi lveng khdng déi. D& ngudi trong binh hit
4m va can.

5.4 Cach tinh két qua

Ham Iwgng coban trong miu (Co) tinh béing (%), theo cdng thirc:

Co = [(m, -m,)-(m, -m,)]x03804
m

100

Trong do:
m, 12 khéi lvgng chén va két tia ciia mAu thi nghiém, tinh bng gam (g);
m, 14 khdi lvgng chén clia mAu thi nghiém, tinh bing gam (g);
ms 14 khéi lwvgng chén va két tia cia miu tréng, tinh bing gam (g);
ms 12 khéi lgng chén clia mau tréng, tinh bing gam (g);
m 12 khéi lvgng mAu trong (rng véi phan dung dich dem phan tich, tinh bing gam (g);

0,3804 1a hé sé chuyén tir coban sunfat sang coban.
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6 X ly két qua
Sai léch gitra cac két qua xac dinh song song khéng dugc Ién hon gia tri sai léch cho phép néu ¢
Bang 2. Néu Ion hon phai xac dinh lai. Két qua cudi cung Ia trung binh cdng ctia ba két qua xac dinh
song song.

Bang 2 - Sai léch cho phép

Ham lweng coban, % Sai léch cho phép, % (tuyét déii
Tir 0,05 dén 0,10 . 0,02
Trén 0,10 dén 0,50 0,04
Trén 0,50 dén 2,00 0,10
Trén 2,00 dén 5,00 | 0,20
Trén 5,00 dén 10,00 ! 0,30
Trén 10,00 0,40
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