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Настоящий стандарт устанавливает кулономегрячеокий и 
инфракрасно-абсорбционный (при массовой доле серы пт 0.001 

■‘У  део 0,02% ) и титримегрнческий йодид-йода гный (при массовой 
серы от 0,005% до 0.02% ) методы определения серы в

ропрочных сплавах на основе никеля.

I. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

1.1. Общие требования к методам анализа— по 
1 2. Отбор проб — по ГОСТ 7565.

ГОСТ 28473.

2. КУЛСНОМЕТРИЧССКИП МЕТОД

2.1. С\ щ л о с т ь  м е т о д а
Метот о-мован на сжигании да веек и сплава в токе кислорода 

^ п р н  температуре 1350 —1380°С в присутствии плавня.
V  Образовавшаяся двуокись серы поглощается раствором с за

данным значение*! pH, что приводит к изменению кислотности 
раствора и ЭДС индикаторной системы pH-метра. Количество 
электричества, необходимое для достижения первоначальною 
значения pH поглотительного раствора, пропорциональное массо
вой доле серы в пробе, фиксируется кулонометром—интегратором 
тока, показывающим непосредственное содержание серы в пробе 
в процентах.

2.2. Л п п а р а т у р а, р е а к т и в ы  и р а с т в о р и  
Экспресс-анализатор типа АС-7412, АС-7512,АС-7932, АУС-7544

в том числе в комплекте с автоматическими весами (коррскго-
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ром массы) типа ЛВ-7301 или КМ-7426. Допускается примене
ние анализаторов другого типа, обеспечивающих точность ана
лиза. предусмотренную настоящим стандартом.

Устройство сжигания типа УС-7077. Допускается использова
ние устройств сжигания другого типа, обеспечивающих темпера
туру до 1400'С.

Лодочки фарфоровые по ГОСТ 9147.
Лодочки предварительно прокаливают в тохе кислорода при 

рабочей температуре и хранят в эксикаторе. Шлиф крышки экси
катора не рекомендуется покрывать смазывающим веществом. 
При определении серы менее 0,005% лодочки прокаливают не- 
посредственно перед проведением анализа.

Трубки огнеупорные муллнтокремнезомистые длиной €50— 
800 мм с внутренним диаметром 18 -2 2  мм.

Крючок из жаропрочной ниэкоуглсродистой стали диаметром 
3—5 мм. длсгнои 500—600 мм.

Кислород технический газообразный по ГОСТ 5583.
Асхарсгг по ТУ 6  09 4128.
Кислота соляная по ГОСТ 3118 или ГОСТ 14261, раствор 

0.1 моль/дм3.
Калий хлористый по ГОСТ 4234.
Барий хлористый по ГОСТ 4108.

Водорода пероксид по ГОСТ 10929, раствор 300 г/дм3.
Кварцевый песок по ГОСТ 22551.
Эфир этиловый уксусной кислоты по ГОСТ 22300 или спирт 

этиловый по ГОСТ 18300.
Плавень:
Ванадия (V) окись, х. ч. по ТУ 6— 09— 1948, предварительно 

прокаленная при температуре 400—450°С в течение 3 4 ч.
Плавень хранят в закрытом бкжее в эксикаторе.
Железо карбонильное ос. ч. 13—2 по ТУ 6—09 3000.
Поглотительный и вспомогательный растворы в соответствии 

с типом применяемого анализатора.
2.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
2.3.1. Прибор приводят в рабочее состояние согласно инструк

ции по эксплуатации анализатора.
В фарфоровую лодочку помещают 0,2 г плавня (пятнохчеи 

ванадия), навеску сплава 0,5 г, при необходимости промытую 
эфиром или спиртом, и похрывают сверху 0,2 г плавня (ляти- 
оююя ванадия). Лодочку с навеской пробы и плавнем помещают 
при помощи крючка в трубку для сжигания, закрывают затвор, 
устанавливают показания цифрового табло на «О» и сжигают на
веску в течение 4 мим.

В процессе сжигания пробы поглотительный раствор закис
ляется, и стрелка pH-метра отклоняется вправо от исходного по-
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С. 3 ГОСТ 24018Л -  9!

л ожени я. Автоматически включается ток титрования, а на табло 
осуществляется непрерывный отсчет показаний.

Анализ считают законченным, когда стрелка рН-мегра воз
вращается в исходное положение, а показания цифрового табло 
не изменяются или изменяются иа величину холостого счета при
бора; записывают показания цифрового табло, открывают зат
вор и извлекают лодочку из трубки.

2.3.2. Градуировку экспресс-анализатора осуществляют по 
стандартным образцам стали типа углеродистой. Результаты ана
лиза используют для корректировки настройки анализатора.

2.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
2.4.1. Массовую долю серы, (X) в процентах вычисляют но 

формуле

,V - T.’i 1?' ^iiL
тх

где т — масса навески, г.о которой был отградуирован при
бор. г;

а — массовая доля серы, полученная при анализе навески 
Пробы, %;

й| — массовая для серы, полученная при определении конт
рольного опыта, %; 

mi — масса анализируемой навески, г.

Г1 пи ме ч а  и и я:
1. При использовании анализатора о комплекте с корректором массы фор

мула приобретает вид Х ~ а —щ.
2. При полностью автомалс*1?08ани0м анализе на цифровом табло указы

вает;* непосредственно результат анализа.

2.4.2. Нормы точности и нормативы контроля точности при 
определении массовой доли серы приведены в таблице.

Допускаемые рзстождс»ие, %

.М аесопл я д о л я  < *р ы .

П о гр е ш -
■ HOCTfc
1 р ы у л ь -  
, т а т о э  
: ЯНЯ.1Х- 
- *»

1 ^

д в у х  с р е д 
и на р е з у л ь 
т а т е »  ам а- 
, и а .  а и -  

аад и в н н ы х
Н 11X1.411-
1.ЫЯ у с л о 

в и я х

дву* 
а в р а л ,  
л елъ - 
ч .х  

о л р е -  
Д « .« -  

ни ft
а»

т р е х  п а
р ал л ел ь -  
п ы х o n -  
р е х с л с -  

iik R

р е зу л ь т а т о в  
оп ал и л а с т а я 

л а  р ти о го  о в -  
р ал д а  о т  а т -  

т сст о и а и н о го  
зи »м ен на

а

От 0.CG1 до 0,002 в ключ. i  0XU07 0-03-9 0,0005 0.0009 П.000-1
С и  0.002 >  0.005 > 0.С016 0.0020 0,0016 0.0020 0.0010

»  0.005 > 0 . 0 1  > 0.0О2Й 0.0028 0,002} 0.0028 0.0014
> 0 . 0 1  >  0 . 0 2  > ! 0.003 O.vXM 0.003 0.004 0.002
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3 ИНФРАКРАСНО-АБСОРБЦИОННЫЙ МЕТОД 
(ИК-спектроскопия)

3.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основал на сжигании навески сплава в токе кислорода 

прм температуре i700°C в присутствии плавня.
Массовую долю серы в процентах определяют по количеству 

образовавшейся двуокиси серы измерением количества поглощен
ных ею инфракрасных лучей.

3.2. А п п а р а т  у р а. р е а к т и в ы
Диализатор любого типа, основанный на принципе 11 К-спектро- 

скоаин и обеспечивающий точность анализа, предусмотренную 
настоящим стандартом.

Тигли керамические огнеупорные по НТД.
Перед употреблением тигли прокаливают в муфельчей печи 

при температуре 900— ККХГС в течение 3—4 ч и хранят в экси
каторе. Шлиф крышки эксикатора не рекомендуется покрывать 
смазывающим веществом.

Плавень: смесь вольфрама металлического ШВЧ по ТУ 
48- 13 -57 н олова металлического по ТУ 6 -  СО- 2705 в соот
ношении 1 :1 . Смесь ванадия (V) окиси по ТУ б -  09- 1948 и 
железа карбонильного ос. ч. 13- 2 по ТУ б - 09 — 3000 в соот
ношении 1 :5 .

Эфир этиловый уксусной кислоты по ГОСТ 223С0 или спирт 
этиловый по ГОСТ j 8300.

3.3. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
3 3 1. Прибор приводят в рабочее состояние согласно инструк

ции по эксплуатации анализатора
В керамический тигель помещают навеску сплава 1.0 г при 

необходимости промытую эфиром или спиртом и покрывают при
близительно 2,0 г плавня. Анализ проводят согласно инструкции 
по эксплуатации анализатора.

3.3.2 Градуировку анализатора проводят по стандартным об
разцам стали т*гпа углеродистой. Результаты анализа используют 
для корректировки настройки анализатора.

3.4. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
3 4.1. Массовую долю серы в процентах определяют непосред

ственно по цифровому табло анализатора.
3.4.2. Нормы точности и нормативы контроля точности при 

определении массовой доли серы приведены в таблице.

4. ТИТРИМЕТРИЧЕСКИЙ МЕТОД

4.1. С у щ н о с т ь  м е т о д а
Метод основан на сжигании навески сплава п токе кислорода 

при температуре 1350—1380Х  в присутствии плавня.
9
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Образовавшаяся двуокись серы поступает з  абсорбционный 
сосуд, поглощается водой с образованном сернистой кислоты, 
которую оттнтровызаюг раствором йодид йодата калия в присут
ствии индикатора крахмала.

■1.2. А п п а р а т у р а ,  р е а к т и в ы  и р а с т в о р ы  
Установка для определения серы тнтрнметрическим методом, 

приведенная на черт. 1, состоит из баллона с кислородом / (до
пускается использование кислорода из кислородоировода); редук
ционного вентиля 2: промывной склянки 3. содержащей раствор 
марганцевокислого калия с массовой концентрацией 40 г/дм3 в

Схема установки для определения серы титрмме1ричегким методом

растворе гидроокиси калия с массовой конценграцней 400 г/дм3; 
склянки Тяшенко -/ с концентрированной серной кислотой; //-об
разной трубки 5 , заполненной безводным хлористым кальцием 
или ангидроном (допускается проводить сухую очистку кисло
рода: для этого вместо склянок X •/ и 5 используют хлоркальиие- 
вую трубку, колонку с аскарнтом и U образную трубку, 
содержащую в первой половине (по ходу газа) асбест, пропитан
ный двуокисью марганца, а во второй ангидром); ротаметра 5:
двухходового крана 7; трубки муллитокремназем истой 8; горизон
тальной печи 0  с карбид к р еоетп ев ым п нагревателям';», обеспечи
вающей температуру до !400СС: трубки К  с шарообразным рас
ширением. заполненным ватой для улавливания частиц продуктов 
сгорания; двухходового крана 11, служащего для пуска "газо
вой смеси в тюглотнтсль. бюретки 12 вместимостью 25 см3: стек
лянного поглотительного сосуда 13 высотой 250 мм и диаметром 
40 мм; з  сосуд входит Г образная трубка И , оканчивающаяся 
барбатером 15 для распыления газов с целью лучшего яоглоще- 

Ю
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ния двуокиси серы водей; стеклянного сосуда сравнения 16 
высотой 250 мм и диаметром 40 мм.

Допускается применение поглотительной ячейки, состоящей из 
двух стеклянных сосудов внутренним диаметром 30—35 мм высо
той 150 мм (черт. 2) В левом сосуде / происходит поглощение 
двуокиси серы и титрование полученного раствора сернистой кис
лоты, в правом сосуде 2 находится раствор сравнения. Сосуды 
имеют общий слив, который закрывается трехходовым краном 3 
и сое шлемы стеклянной перемычкой 4.

Лодочки фарфоровые по ГОСТ 9147.
Лодочки прокаливают в токе кислорода при 

рабочей температуре и хранят в эксикаторе.
Шлиф крышки эксикатора не рекомендуется по
крывать смазывающим веществом.

Трубки муллитокремнеземиеше длиной 
650--800  мм с внутренним диаметром 18—22 мм.

Крючок из жаропрочной нидкоуглероднетой 
стали длиной 500—60(5 мм, диаметром 3 5 мм.

Кислород технический газообразный по 
ГОСТ 5583.

Калий йоднозатэкислый по ГОСТ 4202.
Калий йодистый по ГОСТ 4232.
Калия гидроокись, раствор с массовой кон центр айн ей 400 г/дм*.
Калий марганцовокислый па ГОСТ 20490, раствор с массовой 

концентрацией 40 г/дм3 в растворе гидроокиси калия с массовой 
концентраиней 400 г/дм3

Кальцин хлористый по нормативно-технической документации.
Аскарнт по ТУ 6 -09— 4128.
Ангилрои по ТУ 6- 09 - 3880.
Калий сернокислый по ГОСТ 4113.
Кислота серная по ГОСТ 42(М.
Кислота соляная.по ГОСТ 3118.
Крахмал рлсгворнмый па ГОСТ 10163. раствор с массовой 

концентрацией 0,5 г/дм3: 0.5 г растворимого крахмала смеши
вают с 50 см3 холодной воды. Полученную суспензию вливают 
в стакан, содержащий 950 см3 кипящей воды, прибавляют 10 см3 
соляной кислоты и кипятят 2—3 мин. После охлаждения прибав
ляют раствор йодид-йодата калия до получения бледно-голубой 
окраски раствора и перемешивают.

Калия йодид-йодата титрованные растворы.
Раствор А : 0,1-110 г йодноватокислого калия, 15 г йодистого 

калия и 0.4 г гидроокиси калия помещают в стакан вместимо
стью 250 см5 и растворяют з  100 см3 в;иы . Раствор переносят в 
мерную колбу вместимостью 1 дм3, доливают водой до метки и 
перемешивают.

U

Схема
/1ОГ.10Г11-
телыгай
Ячейки

Черт. 2
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Раствор хранят в томной бутыли.
I см3 раствора А соответствует приблизительно 0.00005 г серы.
Раствор В : 100 см3 раствора А помещают в мерную колбу 

вместимостью 500 см3, разбавляют водой до метки и перемеши
вают.

I ем3 растворз В соответствует приблизительно 0.00001 г серы.
Массовую концентрацию раствора В йодид-йода та калия уста

навливают по стандартным образцам с известной массовой долей 
серы, близких по химическому составу к англизируемым пробам.

Массовую концентрацию раствора В йодид-Йода та калия (С ), 
г/см\ вычисляют но формуле

С — а ‘
(И _ г ,)  дон

где а — массовая доля серы в стандартном образце, %; 
т — масса навески стандартного образца, г;
V —  объе-м раствора йодид-йодат а калия, израсходованного 

на тнгроэаяне навески стандартного образца, см3;
Г| -  объем раствора йодид-йодата калия, израсходованного 

на титрование при проведении контрольного опыта, см*.
Плавень: смесь окиси мети, прокаленной при температуре 

(800Д:20)СС в течение 3— t ч, и железа, взятых в соотношении 
( 2: 1) ;  ляткокись ванадия по ТУ 6—Г,9  — 1У48, прокаленная при 
температуре 400— 45(РС в течение 3 —4 ч. Допускается примене- 
нне других плавней.

Эфир этиловый уксусной кислоты по ГОСТ 22300 или спирт 
этиловый по ГОСТ 18300,

4.3. П о д г о т о в к а  к а н а л и з у
4.3.1. Перед проведением анализа проверяют полноту выгора

ния сери из муллнтокремнезем истой трубки.
Поглотительный сосуд и сосуд сравнения наполняют на '/з вы

соты раствором крахмала, окрашенного йодид-йодатом калия до 
светло голубого цвета. Через поглотительный сосуд пропускают 
потох кислорода. Если через 4—5 мин раствор обесцветится, до
бавляют йодид-йодат калия до получения светло-голубой окрас
ки и снова пропускают кислород. Устойчивость окраски в ломо- 
тигельном сосуде говорит о полком выгорании серы из трубки.

4.3.2. Проверяют ухтановку на герметичность. Для этого э на
гретую до рабочей температуры муллнтокремлеземнетую трубку 
пропускают кислород при закрытом двухходовом кране I I .  Уста
новку считают герметичной, если з  промывной склянке 3 через 
некоторое время прехрзтнтся появление пузырьков газа. В про
тивном случае установку следует разобрать, проверить стеклян
ные стыки, краны, смазать их вазелином, собрать установку и 
снова проверить ее герметичность.

12
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4.4. П р о в е д е н и е  а н а л и з а
4.4.1. В фарфоровую лодочку помещают навеску сплава 

0,5— 1,0 г, при необходимости промытую эфиром или спиртом, 
н 1,5 г смеси окиси м е т  и железа (при использовании ияти- 
ох»ея ванадия навеска плавня составляет 0,4 г).

Поглотительный сосуд и сосуд сравнения наполняют раствором 
крахмала, окрашенным раствором йоднд-ЙОДата калия до бледно- 
голубого цвета.

Лодочку с навеской пробы и плавнем пометают н наиболее 
нагретую зону трубки.

При закрытых кранах 7 и I I  (см. черт. I) трубку закрывают 
резиновой пробкой (или затвором). Затем осторожно открывают 
кран 7 для подачи кислорода в печь п выдерживают пробу под 
давлением газа 20 с, после чего открывают кран 11 и пропускают 
поток газа через поглотительный раствор. Для контроля скорости 
подачи кислорода используют газовый счетчик или реометр и под
держке а ют расход кислорода 1 — 1,5 дм5/мин.

Когда двуокись серы, поступающая из мечи в поглотительный 
раствор, начинает обесцвечивать нижний слой жидкости, из 
бюретки но каплям прибавляют раствор В йодид-йодата калия 
с такой скоростью, чтобы жидкость все время оставалась бледно- 
голубого цвета. Титрование считают законченным, если интен
сивность окраски в растворе в обоих сосудах становится одина
ковой и не изменяется в течение 1 мин.

Для полноты сжигания навески кислород подают еще в тече
ние I мин. Если интенси&.кзсгь окраски в поглотительном сосуде 
не уменьшается, то анализ считают законченным.

4.4 .■?. Для проведения контрольного опыта в лодочку поме
шают навеску плавня и выполняют анализ согласно п. 4.4.1.

4.5. О б р а б о т к а  р е з у л ь т а т о в
Массовую долю серы (X) в процентах вычисляют по формуле 

Х =  г  .ц » .

где С -  массовая концентрация раствора Гюдид-йодата калия 
по сере, г/см3;

‘/-•объем  раствора йоди.Лютата калия, израсходованного 
* на титрование, см5;

l'i - объем рлсгвора йодид-йодата калия, израсходованного 
на титрование контрольного опыта, см3;

т -  масса навсскн г.
4.6. Нормы точности и нормативы контроля точности ~ри опре

делении массовой доли серы приведены в таблице.
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