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Несоблюдение стандарта преследуется по закону

Настоящ ий стандарт распространяется на металлические порош­
ки и устанавливает метод определения содержания воды электро­
метрическим титрованием реактивом Фишера.

Стандарт не распространяется на металлические порошки, по­
верхность которых покрыта органическими веществами, р азлагаю ­
щимися при температуре до 200°С с выделением воды и, реагирую ­
щие с водой при нагреве в инертной атмосфере до 200°С.

М етод  основан на взаимодействии воды, содержащ ейся в м етал­
лических порошках, с реактивом Фишера путем отгонки ее инерт­
ным газом при прокаливании порошков при температуре 200°С.

М етод  определения содержания воды электрометрическим тит­
рованием с помощ ью реактива Фишера является арбитражным. В 
стандарте учтены требования рекомендации СЭВ по стандартиза­
ции P C  2451— 70.

1. АППАРАТУРА, РЕАКТИВЫ И РАСТВОРЫ

Установка для  определения содержания воды путем электро­
метрического титрования реактивом Фишера (черт. 1).

Установка состоит из следую щ их элементов: стеклянного л а б о ­
раторного реометра 1 по Г О С Т  9932— 61; двух склянок для  промы­
вания газов 2 по Г О С Т  10378— 63, наполненных концентрированной 
серной кислотой по Г О С Т  4204— 66; адсорберов 3 с предварительно 
прокаленным при 200°С активированным углем ; спиралеобразны х 
ловуш ек 4 с силикагелем  по Г О С Т  3956— 54, пропитанным 5%*-ным
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раствором хлористого кобальта и прокаленным при 300— 400°С до 
синего цвета; трехходового крана 5 по Г О С Т  7995— 68 с двумя По­
ложениями:

А — |------- ток инертного газа направлен в кварцевую трубку 6;
В —  |-----ток инертного газа направлен непосредственно в тит-

ровальный сосуд, минуя кварцевую трубку; 
кварцевой трубки 6, длиной 400 мм и диаметром 30— 35 мм, в кото­
рую помещают никелевые лодочки 7; трубчатой печи с нихромовым 
нагревателем 8, рассчитанной на температуру до 300°С; трехходо­
вого крана 9 с двумя положениями:

А — J_ —  ток инертного газа направлен в титровальный сосуд;
В - ±  —  ток инертного газа направлен в атмосферу; 

сосуда для титрования 10 вместимостью от 300 до 400 мл, схема ко­
торого приведена на черт. 2; электрической схемы 11 д ля  контроля за 
ходом титрования; микробюретки 12 типа II  по Г О С Т  1770— 64 вме­
стимостью 25 мл, снабженной для защиты от атмосферной влаги 
хлоркальциевой трубкой 13 по Г О С Т  9964— 71; склянки 14 с реакти­
вом Фишера вместимостью ,2000 мл; U -образной трубки 15 по ГО С Т  
9964— 71, наполненной окрашенным и осушенным силикагелем; 
склянки 16 для промывания газов по Г О С Т  10378— 63 с концентри­
рованной серной кислотой по ГО С Т  4204— 66; резиновой груши 17.

Титровальный сосуд (черт. 2) состоит из следующ их элементов: 
стеклянной колбы 1 объемом 300— 400 мл; крана для  слива жидко­
сти 8; трубок 2 для входа и выхода инертного газа, впаяных в колбу; 
шлифа 3 типа А  29 с осушительной трубкой 4 или с притертой 
заглуш кой; пробки 5, в отверстие которой вставляют притертую на­
садку с капилляром 6, оттянутым на необходимую длину. К  насадке 
присоединяют сливную трубку микробюретки типа I I  по
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ГО С Т  1770— 64; платиновых электродов 7. Электроды впаивают в 
стеклянную трубку, пришлифованную к отверстию в титровальном 
сосуде. Электроды должны располагаться вблизи дна сосуда; элек­
трической схемы 9 для  указания хода титрования, состоящей из ак­
кумулятора напряжением 1,5 В, двух сопротивлений на 2000 н 
7000 Ом, выключателя и гальванометра такой чувствительности, 
чтобы полное отклонение по шкале происходило при токе не более 
100 мА.

Титровальный сосуд работает при объеме раствора не менее 
60 мл. Раствор долж ен полностью покрывать платиновые элект­
роды.

При конструировании прибора следует обратить внимание на то, 
чтобы избежать избыточного («м ертвого ») пространства в районе 
слива.

Колбы  мерные по ГО С Т  1770— 64 вместимостью 50 и 100 мл.
Пипетки по ГО С Т  1770— 64 типа I вместимостью 5 и 10 мл.
Капельницы стеклянные лабораторные по ГО С Т  9876— 61 ти­

па II .
Реактив Фишера, приготовленный по методике, описанной 

в п. 2.3.
М етанол-яд по ГО С Т  6995— 67, х. ч., абсолютированный, приго­

товленный по методике, описанной в п. 2.1.
Пиридин чистый по Г О С Т  2747— 67, абсолютированный, приго­

товленный по методике, описанной в п. 2.2.
Кислота серная по ГО С Т  4204— 66, концентрированная.
У го ль  активированный.
Кальций хлористый плавленый по ГО СТ 446С— 66, свежепрока- 

ленный.
Силикагель по ГО С Т  3956— 54.
Вода дистиллированная по ГО С Т 6709— 72.
Калия гидрат окиси (кали едкое) по ГОСТ 4203— 65, ч.д.а.
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2. ПОДГОТОВКА К АНАЛИЗУ

2.1. П р и г о т о в л е н и е  а б с о л ю т и р о в а н н о г о  м е т а ­
н о л а

Обезвоживание метанола производят за счет взаимодействия на­
ходящ ейся в нем воды с метилатом магния с образованием гидро­
окиси магния.

В круглодонную  колбу  вместимостью 1 л, снабж енную  обратным 
холодильником  с хлоркальциевой трубкой, помещ ают 5 г магниевой 
стружки, 0,5 г сублимированного йода и вливаю т 250— 300 м л м е­
танола. Смесь слегка нагревают на водяной бане д ля  лучш его раст­
ворения магния и полного перехода его в метилат магния. При этом 
происходит энергичное выделение водорода.

П осле  растворения всего магния через верхнюю часть холод и ль ­
ника приливают в колбу  500— 600 мл метанола и кипятят смесь в 
течение 30 мин. Безводный метанол перегоняют, используя елочный 
деф легматор. В приемник, снабженный хлоркальциевой трубкой, 
собираю т фракцию, кипящую при атмосферном давлении при тем ­
пературе 65— 67°С. При перегонке долж ны  быть приняты все меры 
предосторожности, предотвращ ающие попадание влаги из воздуха в 
перегнанный метанол. Степень осушки метанола долж на обеспечи­
вать содержание влаги не более 0,04%.

П редельно допустимая концентрация метанола в воздухе —  
0,05 мг/мл.

В одной лаборатории не допускается использовать метиловый и 
этиловый спирты одновременно.

2.2. П р и г о т о в л е н и е  а б с о л ю т и р о в а н н о г о  п и р и д и -  
н а

150— 200 г едкого калия и 1 л  пиридина кипятят в круглодонной 
колбе вместимостью 2 л, снабженной обратным холодильником  с 
хлоркальциевой трубкой. Обратный холодильник заменяют нисхо­
дящ им и пиридин перегоняют в приемник, снабженный хлоркальц и ­
евой трубкой. Собирают фракцию, кипящую при атмосферном дав­
лении и температуре 114— 116°С.

При перегонке должны быть приняты меры предосторожности, 
предотвращающие попадание в систему влаги из атмосферы.

Д опустимая концентрация пиридина в воздухе —  5 мг/л.
Пиридин и метанол долж ны  храниться в стеклянной таре, порож ­

няя тара долж на промываться водой.
Н е  допускается работа с пиридином и метанолом без вентиля­

ции.
2.3. П р и г о т о в л е н и е  р е а к т и в а  Ф и ш е р а
Реактив Фишера долж ен обладать  водным эквивалентом от 3 

до 4 мг/мл и может быть приготовлен следую щ им образом : в су ­
хую  к олбу  вместимостью 2000 мл с притертой пробкой отмеряют 
800 м л абсолютированного пиридина. Стеклянную  пробку зам е­
няют резиновой с двумя стеклянными трубками, одна из которых
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доходит почти до дна колбы  и предназначена д ля  ввода газа, дру­
гая предназначена д ля  выхода газа. К олбу  с содержимым взве­
шивают и охлаж даю т в ледяной воде. Вводную трубку соединяют 
со стеклянным сифоном, заполненным сернистым ангидридом, при­
меняемым в холодильной  промышленности, и пропускаю т газ в 
к олбу  при непрерывном перемешивании до тех пор, пока общ ая 
масса колбы  с содержимым не увеличится на 40 г. П о сле  этого 
удаляю т резиновую пробку с трубками и добавляю т 90 г субли м и ­
рованного йода. Закрывают сосуд стеклянной пробкой, встряхи­
вают д ля  растворения йода и оставляют смесь на 24 ч в темном 
месте, после этого ее переносят в сосуд для  реакции. Склянка д ля  
хранения реактива Фиш ера долж на быть изготовлена из темного 
стекла или закрыта чехлом  из темной ткани д ля  защиты реактива 
от действия света.

Д опускается готовить реактив Фишера путем смеш ивания стан­
дартных растворов 1 и 2, выпускаемых промышленностью.

2.4. П о  схеме, указанной на черт. 1, собирают установку д ля  
электрометрического титрования воды, содержащейся в м еталли ­
ческих порошках. В качестве соединительных звеньев в установке 
использую т ли бо  полиэтиленовые, либо  полувакуумные, предвари­
тельно осушенные ш ланги. Д л я  смазки кранов и шлифов следует 
пользоваться силиконовой смазкой. В кварцевую трубку 6 поме­
щ ают предварительно высушенные и взвешенные с точностью  до 
±0 ,0002  г никелевые лодочки с определенной навеской м еталличе­
ского порошка. В сосуд д ля  титрования 10 помещ ают стеклянную  
трубку с впаянными в нее платиновыми электродами и собираю т 
электрическую  схему, как указано на черт. 2. В среднее отверстие 
сосуда вставляю т насадку с капилляром, к которой присоединена 
микробюретка 12 с хлоркальциевой трубкой 13. В сосуд 14 зали ва ­
ют реактив Фишера, приготовленный по методике, описанной в 
п. 2.3.

2.5. Заполняю т микробюретку реактивом Фиш ера с помощ ью 
осуш енного воздуха, который подают грушей через склянку 16 д ля  
промывания газа с концентрированной серной кислотой, и трубку, 
наполненную предварительно окрашенным и прокаленным силика­
гелем .

2.6. Проверяю т электрическую  схему прибора. В случае, и зо­
браженном на черт. 2, гальванометр находится в цепи с титроваль- 
ным сосудом. Он мож ет также подключаться в шунтированном со­
стоянии. В первом случае гальванометр показывает « О »  в конеч­
ной точке при завершении титрования, а во втором случае стр ел ­
ка гальванометра при титровании отклоняется в сторону. Зам ы ка­
ют электроды , поднося металлический предмет к выводам электро ­
дов. При замкнутых электродах стрелка долж на отклоняться на 
всю ш калу.

2.7. У с т а н о в к а  т и т р а  р е а к т и в а  Ф и ш е р а
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В сухой титровальный сосуд через отверстие 3 (см. черт. 2) с 
помощ ью пипетки вносят определенное количество метанола, до­
статочное д ля  полного покрытия платиновых электродов. У стано­
вив кран 5 (см. черт. 1) в полож ение В, поток инертного газа пу­
скают через систему осушки непосредственно в титровальный со­
суд. Га з  пропускают в течение 5 мин для  продувки установки. 
Вклю чаю т электрическую схему и титруют содерж ащ ую ся в мета­
ноле воду реактивом Фишера. В начале титрования реактив Ф иш е­
ра подают в титровальный сосуд со скоростью одна капля в секун­
ду. При этом стрелка гальванометра отклоняется от нулевого п оло ­
жения незначительно. Когда стрелка гальванометра начнет сильно 
колебаться, реактив Фишера добавляю т со скоростью одна капля 
в 5 с и при приближении к точке эквивалентности —  со скоростью 
одна капля в 10 с.

Титрование проводят до тех пор, пока стрелка гальванометра 
не установится в определенном положении, которое сохраняется 
в течение 30— 60 с. Прибавление 1— 2 капель реактива Фиш ера не 
долж но менять положение стрелки гальванометра. Это свидетель­
ствует о конце титрования. О бъем  реактива, израсходованный на 
титрование абсолютированного метанола, в расчет не принимают.

Д а лее  проверяют полноту сушки инертного газа, применяемого 
д ля  отгонки воды из металлических порошков. С этой целью  про­
пускают в течение 1 ч газ через титровальный сосуд. Если стрелка 
гальванометра отклоняется от полож ения, установивш егося при 
титровании метанола, то вновь титруют воду инертного газа реак­
тивом Фишера до установления постоянного полож ения гальвано­
метра. Определяют количество реактива Фишера, израсходован­
ное на оттитровывание воды, имеющ ейся в газе. Опыт повторяют 
ещ е раз, вновь продувая инертный газ в течение 1 ч через титро­
вальный сосуд. Если количество воды в газе будет более 0,002% за 
1 ч продувки, то оно долж но быть уточнено при расчете количества 
воды в металлических порошках. Д а лее  д ля  установки титра ре­
актива Фишера в оттитрованную смесь через отверстие 3 (см. 
черт. 2) вносят с помощью капельницы одну каплю  дистиллирован­
ной воды массой около 10 мг. Капельницу вынимают и отверстие 
со шлифом закрывают заглуш кой. Капельницу взвешивают до 
и после взятия навески с точностью ±0 ,0002 г. Пускаю т в титро­
вальный сосуд поток азота (кран 5 находится в положении В) и 
титруют, воду реактивом Фиш ера по методике, приведенной выше.

Титр реактива Фишера (Т ) в мг/мл вычисляют по ф ормуле

где G —  навеска воды, мг;
V —  объем реактива Фишера, израсходованный на титрова­

ние воды, мл.
Титрование проводят до трех раз. Титр рассчитывают как сред­

нее арифметическое результатов трех измерений. Допускаемы е
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расхож дения результатов  анализа не долж ны  превышать 
0,001 мг/мл.

3. ПРОВЕДЕНИЕ ИСПЫТАНИЯ

Н икелевы е лодочки перед применением выдерживают в муф е­
ле  1 ч при 250°С, затем помещ ают их в эксикатор над осуш аю щ им 
веществом. Ч ерез кварцевую трубку пропускают ток инертного 
газа (кран 5 находится в положении Л , а кран 9 в полож ении В ) .  
П ечь продуваю т в течение 15— 20 мин. Скорость потока газа такая 
же, как и при установлении титра реактива Фишера.

Одновременно с продувкой печи производят отбор пробы по­
рошка в предварительно высушенную никелевую лодочку. О тби ­
рают от 10 до 50 г пробы в зависимости от ож идаемого количества 
воды. П орош ок взвешивают на аналитических весах с точностью 
±0 ,0002 г.

Величина навески определяется из следую щ его условия: коли ­
чество воды в растворе метанола, находящ егося в титровальном  
сосуде, отгоняемое инертным газом при нагреве порошка до 2 0 0 Х , 
не долж но превышать 0,5% . Печь нагревают до 200°С. Вынимают 
пробку на выходе из печи и в потоке инертного газа вставляю т ни­
келевую  лодочку с пробой в холодную  зону кварцевой трубы . Закры ­
вают кварцевую трубу  и через 5 мин передвигают лодочку с по­
мощью задвижки в горячую  зону, где выдерживают ее при 200°С 
до прекращения выделения воды. Проводят систематическое ампе­
рометрическое титрование выделенной воды реактивом Фиш ера по 
методике, приведенной выше. Испытания можно считать закончен­
ными в том случае, когда инертный газ, используемый д ля  отгонки 
воды из порошка, не будет содержать воду. При этом фиксируют 
время, затраченное на проведение анализа. П осле  окончания тит­
рования продвигают лодочку в холодную  зону трубы  д ля  о х ла ж ­
дения, переклю чаю т кран 9 в положение В и затем удаляю т л о ­
дочку из трубы. Прекращ аю т нагрев печи и выклю чают поток газа.

4. ПОДСЧЕТ РЕЗУЛЬТАТОВ АНАЛИЗА

4.1. Если  содержание воды в газе не превышает 0,002% за 1 ч 
продувки, то количество воды в металлических порош ках (X ) в 
процентах вычисляю т по ф ормуле

у  = У-Г-100 
Л  “  G-1000 ’

где V —  объем  реактива Фишера, израсходованный на титрование 
пробы, мл;

Т —  титр раствора реактива Фишера, мг/мл;
G —  масса навески, г.

4.2. Если содерж ание воды в инертном газе превышает 0,002% 
за  1 ч продувки, то количество воды в металлических порош ках 
(X i )  в процентах вы числяю т по формуле
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у  (Vx —Va) - 7* -100
A l — G-1000

где V i —  объем реактива Фишера, израсходованный на титрова­
ние пробы, мл;

V2 —  объем реактива Фишера, израсходованный на титрование 
воды, содержащейся в инертном газе, мл;

Т —  титр раствора реактива Фишера, мг/мл;
G —  масса навески, г.

П р и м е ч а н и е .  Время титрования воды, содержащейся в пробе, и воды, 
содержащейся в инертном газе, должно быть одинаковым.

4.3. Допускаемые расхождения между двумя параллельными 
определениями не должны превышать 10 отн. % .
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Группа В58

Изменение Лк 8 ГОСТ 1 вЗ 17'—73 Порошку металлические. Метод определения 
содержания яоды
Пос(«ноолением Государственного комитета СССР по стандартам от I8.08.S3 
ЛЬ 38П срок введения установлен

с 01.01.84

П о д  наименованием  стандарта проставить код: О К С Т У  1790.

В водная  часть. Первы й абзац  и злож и ть  в новой редакции: «Н асто ящ и й
стандарт устан авли вает  метод определения  содерж ания воды электронетричес- 
кии  титрованием  реактивом Ф и ш ер а »; последний абзац  исключить.

Р а зд е л  !. Зам енить ссы лки: Г О С Т  9 9 3 2 - 6 !  на Г О С Т  9932— 75» Г О С Т
1 0 3 7 8 -6 3  на Г О С Т  2-j334>— «2 , Г О С Т  4 2 0 4 -6 6  на Г О С Т  4204— 77, Г О С Т
7995— 68 на Г О С Т  7995— S0, Г О С Т  1 7 7 0 -6 4  на Г О С Т  1770— 74, « Г О С Т  9876—  
— 01, пгл П »  на Г О С Т  2533Q— 82, Г О С Т  (39 9 5 -0 7  на Г О С Т  6995— 77, Г О С Т  
274/— 4)7 на Г О С Т  13647— 78, Г О С Т  4400— 136 на I О С Т  4460— 77, Г О С Т
996*1— 7 1 на Г О С Т  25336— 83. ,

Г а лд ел  1. Второй  абзац. Зам енить слова : «с  ерлнкагелем  по Г О С Т
3 9 5 6 —54, м;и)1|!иганным 5 %'ИЫк. раствором  хлори стого  кобальта  и прокален* 
мим при 300— 400 СС до с ы т Т )  ц вета » *и  « с  сили кагелем  - индикатором  по 
Г О С Т  9984--75»-; «С и ли к а гч ль  по Г О С Т  3956— 5 4 » на «С и ли к агель -и н д и к атор  
по Г О С Т  898-1— 75»; «К а л и л  гидрат о-киси (к али  ед к о е ) по Г О С Т  4203— 65, 
л .д .  а .» на «Н атр и я  гидроокись по Г О С Т  4336— 77».

П ун кт  2.4 Зам енить слова : «взвеш енны е с точностью  до ± 0 ,0 0 0 2  п  ва 
«а ззо ш ен н и е  с погреш ностью  не бо.тесе 0,0002 г ».

П ункт. 2.7. Четверты й абзац. Зам енить слов о : «у т о ч н е н о »  на «у ч т е н о » ;  за­
менить слова : « е  точностью  ±6 .0 0 0 2  г »  на « с  погреш ностью  не б о лее  0,0002 г » ;  
аЗ - -  навеска воды, мг> aa «G  —  м аш а кавескн воды, м г » ;

Р а зд е л  3. Второй  абзац . З ам енить слова : « с  точностью  ±0 ,0 0 0 2  г »  на « с  пог­
реш ностью  не более  0,0002 г » ;  третий абзац. З ам енить слова : «В ели чи н а  н авески » 
на «М .чссэ навески».

П ункты  4.1, 4.2. Заменить слова : «к оли чество  в од ы » на «м а ссов ую  д о л ю  во ­
ды*.

Пункт 4.3 и зло ж и ть  в новой редакции: «4.3. А бсолю тн ы е доп ускаем ы е 
расхож дения м еж д у  двум я параллельн ы м и  определениям и  не д олж н ы  превы ­
ш ать 0,005».

(Н У С  №  11 1983 г.)
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