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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящий стандарт устанавливает водородный метод опре- 
деления кислорода (при массовой доле кислорода от 0,2 до 2,0%) 
в железном порошке.

1. ОБЩИЕ ТРЕБОВАНИЯ

Общие требования к методам анализа — по ГОСТ 16412.0—80.
2. СУЩ НОСТЬ МЕТОДА

Метод основан на восстановлении окислов, содержащихся в 
железном порошке, водородом при высокой температуре.

Количество кислорода определяют по разности между массой 
навески до и после восстановления ее водородом.

Метод применим для железного порошка, содержащего не бо* 
лее 0,5% кремния.

3. АППАРАТУРА И РЕАКТИВЫ

Установка для определения кислорода состоит из баллона с 
водородом /, снабженного редуктором для пуска и регулирования 
потока водорода; баллона с азотом 2, снабженного редуктором; 
печи трубчатой горизонтальной 3 с зоной нагрева не менее 150 мм, 
обеспечивающей нагрев до температуры 450±10°С, со средствами 
контроля и управления температурой; трубки кварцевой 4 длиной 
400 мм и внутренним диаметром 18—20 мм, наполненной медной'
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Стр. 2 ГОСТ 16412.6—80

стружкой, предназначенной для очистки водорода и азота от кис» 
лорода. Для поглощения кислорода вместо печи с трубкой и мед­
ной стружкой применяют склянку, наполненную щелочным раст­
вором пирогаллола. Склянок Тищенко, заполненных аскаритом 5, 
фосфорным ангидридом, смешанным с прокаленным асбестом 6\ 
склянки Дрекселя 7 с концентрированной серной кислотой; крана 
стеклянного S, соединяющего систему очистки с печью, предназна­
ченного для регулирования потока газа; горизонтальной трубча­
той печи с силитовыми нагревателями 5, обеспечивающими нагрев 
до температуры 1000—1050°С со средствами контроля и управле­
ния температурой; кварцевой трубки 10 внутренним диаметром 
22 мм и длиной не менее 750 мм. Концы трубки должны высту­
пать не менее, чем на 200 мм с каждой стороны печи; резиновой 
пробки с кварцевой трубкой 11.

Лодочки фарфоровые по ГОСТ 6675—73, кварцевые, корундо­
вые, из окиси циркония, никелевые длиной не менее 50 мм и таких 
размеров, чтобы толщина слоя равномерно распределенного в них 
порошка не превышала 3 мм. Лодочки прокаливают в потоке водо­
рода при рабочей температуре и хранят в эксикаторе.

Эксикатор по ГОСТ 6371—73.
Пирогаллол А по ГОСТ 6408—75, 20%-ный раствор в 20%-ном 

растворе гидроокиси калия.
Азот по ГОСТ 9293—74.
Водород технический марки А по ГОСТ 3022—70.
Кислота серная по ГОСТ 4204—77.

Установка для определения кислорода

36
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Аскарит.
Фосфорный ангидрид.
Крючок из легированной стали для загрузки и выгрузки лодо­

чек из печи.

4. ПОДГОТОВКА К АНАЛИЗУ

Перед началом работы установку приводят в рабочее состоя­
ние. Газ, используемый для продувки, удаляют через вытяжную 
вентиляцию.

Установку проверяют на герметичность. Для этого из трубки 
вынимают резиновую пробку с кварцевой трубкой 11 и заменяют 
ее резиновой пробкой. Включают поток водорода и открывают 
кран, соединяющий печь с водородом (доступ азота должен быть 
перекрыт). Если в склянке Дрекселя в течение 2 мин не выделяют­
ся пузырьки газа, установку считают герметичной. Затем пере­
крывают доступ водорода, открывают поток азота и проверяют 
герметичность азотной линии.

Включают печи Зу предназначенные для очистки водорода и 
азота от кислорода. На протяжении всего процесса работы на уста­
новке в них поддерживают температуру 450±10°С.

Кварцевую трубку 10 выдвигают из печи 9 таким образом, 
чтобы один конец ее на две трети выступал из печи в сторону 
подачи газа.

5. ПРОВЕДЕНИЕ АНАЛИЗА

5.1. Печь 9 с помещенной в ней кварцевой трубкой нагревают 
до температуры 1000±10°С. В прокаленную и взвешенную лодочку 
помещают навеску железного порошка массой 5 г (при массовой 
доле кислорода от 0,2 до 0,5%), 2 г (при массовой доле кислорода 
св. 0,5 до 1,0%), 1 г (при массовой доле кислорода св. 1,0 до 
2 ,0 % ) .

Включают поток азота и пропускают его через систему со ско­
ростью 0,33* 10-5 м3 (200 мл}/мин) в течение 2 мин.

Лодочку с навеской помещают в наиболее нагретую часть 
кварцевой трубки, конец которой немедленно закрывают резино­
вой пробкой с кварцевой трубкой. Затем пропускают азот в тече­
ние 1 мин. Прекращают подачу азота и включают поток водорода 
со скоростью 0,33-10"5 м3 (200 мл/мин). На выходе из печи зажи­
гают факел. Температуру в печи повышают до 1000±10°С и про­
пускают водород в течение 1 ч. Трубку с лодочкой выдвигают по 
ходу потока водорода так, чтобы лодочка находилась на расстоя­
нии 200 мм от горячей зоны печи. Лодочку с навеской охлаждают 
в потоке водорода в течение 30 мин. Затем прекращают подачу 
водорода и включают поток азота, который пропускают в течение
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Стр. 4 ГОСТ 16412.6—80

2 мин. Затем лодочку с навеской вынимают из трубки, помещ аю т 
в эксикатор, охлаж даю т до комнатной температуры  и взвеш и­
вают.

5.2. Допускается определение кислорода без применения азота: 
лод оч к у  помещают в холодную  печь и пропускаю т через систему 
водород в течение 10 мин. Заж игаю т ф акел водорода, вклю чаю т 
печь 9, нагревают ее до температуры  1000±10 °С  и проводят вос­
становление ж елезного порош ка в течение 1 ч. Затем  трубку  с л о ­
дочкой выдвигают из горячей зоны, сниж аю т тем пературу печи до 
300— 400°С, не прекращ ая подачу водорода. Л од оч к у  с навеской 
вынимают, помещают в эксикатор, охлаж даю т до комнатной тем ­
пературы  и взвешивают.

6. ОБРАБОТКА РЕЗУЛЬТАТОВ

6.1. М ассовую  долю  кислорода (X )  в процентах вычисляю т 
по ф ормуле

Х =  . 100,
т 2— Ш \

где т\ —  масса пустой прокаленной лодочки, г;
m2  —  масса лодочки с порош ком перед опытом, г; 
т 3 —  масса лодочки с порош ком после опыта, г.

6.2. М ассовую  долю  кислорода (Х\) в процентах (при массо** 
вой д оле  углерода в ж елезном  порош ке свыше 0 ,1 % ) вычисляю т 
по ф ормуле

* i  =
(т2—/п3)»100

т2—тх
(С C j),

где т\ —  масса пустой прокаленной лодочки , г;
т2 —  масса лодочки с порош ком перед опытом, г; 
тъ —  масса лодочки с порош ком после  опыта, г;
С —  массовая доля  углер ода  в анализируем ом  порошке, % ; 
Ci —  массовая доля  углерода  в анализируем ом  порош ке пос­

л е  восстановления его водородом , отнесенная к перво­
начальной навеске, % .

6.3. Абсолю тны е допускаемые расхож дения результатов  п а р ал­
лельн ы х  определений не долж ны  превыш ать значений, указанны х 
в таблице.

Массовая доля кислорода, %
Абсолютные допускаемые 

расхож дения, %

От 0,2 до 0,5 0,02
Св. 0,5 р 1,0 0,03
. 1,0 „ 2,0 0,05
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