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1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает кулонометрический метод определения углерода при со
держании от 0,0! до 0,1 %.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы ссылки на следующие стандарты:
ГОСТ 311S—77 Кислота соляная. Технические условия 
ГОСТ 4140—74 Стронций хлористый 6-водный. Технические условия 
ГОСТ 4199—76 Натрий тетраборнокислый 10-водный. Технические условия 
ГОСТ 4207—75 Калий железистосинеродистый 3-водный. Технические условия 
ГОСТ 4234—77 Калий хлористый. Технические условия
ГОСТ 5583—78 Кислород газообразный технический и медицинский. Технические условия 
ГОСТ 9147—80 Посуда и оборудование лабораторные фарфоровые. Технические условия 
ГОСТ 16539—79 Меди (II) оксид. Технические условия
ГОСТ 22974.0—%  Флюсы сварочные плавленые. Общие требования к методам анализа

3 Общие требования

Общие требования к методам анализа — по ГОСТ 22974.0.

4 Кулонометрический метод определения углерода

4.1 Сущность метода
Метод основан на сжигании навески в токе кислорода в присутствии плавня при температуре 

1300 'С, поглощении образовавшегося диоксида углерода поглотительным раствором с определен
ным начальным значением pH и последующем измерении необходимого для восстановления исход
ного значения pH количества электричества, пропорционального массовой доле углерода в навеске 
пробы.

При нагреве флюса до 1300 *С одновременно с углекислым газом улетучивается и фтористый 
кремний.

Для поглощения фтористого кремния устанавливается колонка, заполненная влажной анио- 
нитной смолой ЭДЭ-10П. Фтористый кремний на влажной смоле гидролизуется. Кремниевая 
кислота выделяется в виде белого налета на поверхности влажной смолы, а фтористоводородная 
кислота поглощается анионитной смолой.

И мание официальное
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4.2 Аппаратура, реактивы и растворы
Установка для определения углерода

/  — б ал л он  с ки сл ородом  п о  Г О С Т  SSS3. с  р едук ц и он н ы м  пеп ти ден  пуска и регули ровки  токж ислорода; 2  -  р едуктор  - м а
н ом етр  то н к о й  регули ровки  то к а  кислорода;.}  — погл оти тел ь , зап ол н ен н ы й  ас к ар и т о м ;4  — трубчатая печь, обсспечи каю  
т а я  нагрев  до 1300 'С ;  5  — л о д о ч к а  ф ар ф о р о ва я  №  2 п о  Г О С Т  9147 . п р о к ал ен н ая  п ри  1300 "С н токе  ки слорода;#  — 
тр у б к а  ф ар ф о р о ва я  в н утрен н и м  д иам етром  20—22 м м . д л и н о й  650 —7S0 м м 7 — сосуд -п о гл о ти тел ь  д и ам етром  25 мм и вы 
сотой  150 мм с  отросткам и  для подвода реаииовы х трубок , зап ол н ен  н и х  в лаж ной  а н и о н н о й  с м о л о й  Э Д Э -1 0 П . Т акой  п о  

глотитед ь  п озвол яет  пронести 15 —21) о п р ед ел ен и й  углерода . Затем  его  следует з а м е т ь  и ли  п ерезарядить . В верхню ю  и 
н и ж н ю ю  части  сосула кладут кусочки  бумаги кон то . П о си н ен и е  бум аги  в верхней  части п о т тм те л н  указы вает на то. что 

ф тори сто в о д о р о д н ая  к и сл ота  проходи т в яч ей ку  и необ ходи м о  м ен я ть  поглотитель#  — -зкспресс ан ал и затор  углерода типа
А Н -7561) и л и  других ан ал оги чн ы х  типов

Рисунок 1 — Установка для определения углерода

Крючок, с помощью которого лодочки помешают в трубку и извлекают из нее, изготовленный 
из жаропрочной проволоки диаметром 3—5 мм и длиной 500—600 мм.

Кислота соляная по ГОСТ 3118, раствор массовой концентрации I %.
Калий железистосинеродистый 3-водный по ГОСТ 4207.
Калий хлористый по ГОСТ 4234.
Стронций хлористый 6-водный по ГОСТ 4140.
Аскарит.
Меди (И) оксид по ГОСТ 16539, прокаленный при 800 *С в течение 4—5 ч.
Натрий тетраборнокислый 10-водный по ГОСТ 4199.
Смола анионитная ЭДЭ-10П. Смолу предварительно заливают дистиллированной водой на 

сутки, а затем промывают водой несколько раз.
Поглотительный раствор: 50 г хлористого казия, 50 г хлористого стронция и I г натрия тетра- 

бориокнелого растворяют в 1000 см3 дистиллированной воды.
Вспомогательный раствор: 50 г хлористого калия и 50 г железистосинеродистого калия раство

ряют в 1000 см3 дистиллированной воды.
4.3 Проведение анализа
Навеску флюса массой 0.5 г помещают в фарфоровую лодочку, прибавляют 0,5 г оксида 

меди и перемешивают. Лодочку с навеской и плавнем помещают в наиболее нагретую часть 
фарфоровой трубки, конец которой немедленно закрывают затвором. Сжигание ведут в течение 
2 мин.

4.4 Обработка результатов
4.4.1 Массовая доля углерода С, %. при навеске 0,5 г соответствует показанию цифрового табло 

прибора с учетом контрольного опыта

С = а — а и  (1)

где а  — показания цифрового индикатора прибора, полученные в результате сжигания навески 
анализируемого материала, %\

н, — показания прибора, полученные в результате сжигания плавня.
4.4.2 Нормы точности и нормативы контроля точности определения массовой доли углерода 

приведены в таблице 1.

2



ГОСТ 22974 .13 -96

Т а б л и ц а  I
В процентах

М ассовая  д оля 
углерода

д
Д оп уск аем ое расхож дение

S

*г <*>

O r  0 .0 1  д о  0 ,0 2  в к л ю ч . 0 ,0 0 4 0 .0 0 5 0 ,0 0 4 0 .0 0 5 0 .0 0 3
Св. 0 .0 2  .  0 .0 5  . 0 ,0 0 6 0 .0 0 8 0 .0 0 6 0 ,0 0 8 0 .0 0 4

.  0 . 0 5 »  0 .1 0  . 0 .0 1 1 0 .0 1 4 0 ,0 1 2 0 .0 1 4 0 .0 7
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