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前 言

    木标准参考德国标准DIN51075}陶瓷材料的测试 碳化硅化学分析方法))(1982年版)的第1部分

《试样制备及碳化硅量的计算》，第2部分《游离碳量的直接测定》和第3部分《总碳量的测定》

    为了适合我国的国情，本标准将游离碳的测定、总碳的测定以及碳化硅的计算等三部分内容合并到

一起，并另行规定了碳化硅的允许差。

    由于碳化硅耐火材料中游离碳被玻璃相包裹的可能性较大，本标准改用粒度小于。.088 mm的试

样。

    本标准的附录A是标准的附录

    本标准由全国耐火材料标准化技术委员会提出并归口。

    本标准起草单位:冶金工业部洛阳耐火材料研究院

    本标准起草人:黄卫国、李丽萍
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中华人民共和国国家标准

碳化硅耐火材料化学分析方法

  吸收重量法测定碳化硅量

Chemical analysis for silicon carbide refractories-

          Determination of silicon carbide-

            Absorb gravimetric method

GBPr 16555 1一1996

1 范围

    本标准规定了吸收重虽法测定游离碳虽、总碳长和碳化硅量的方法提要、试剂和材料、仪器设备、试

样、分析步骤、分析结4i的表述及允许差

    本标准适用于碳化硅耐火材料中游离碳星、总碳lit和碳化硅+z的测定

    测定范围:游离碳。.10/-5.00Y,，总碳 =15. 00 ，碳化硅弃45. 00 X,

2 引用标准

    卜列标准所包含的条文.通过在本标准中引用而构成本标准的条文 在标准出版时，所示版本均为

有效 所有标准都会被修订，使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性

    GB 2007·土一87散装矿石产品取样、制样通则 手工取样方法

    GBZ。。7.2一87 散装矿石产品取样、制样通则 乎工制样方法

    GB 8170-87 数值修约规则

    GB 10325-88 耐火制品堆放、取样、验收、保管和运输规则

3 方法提要

    试料在750 C氧气流中加热，游离碳氧化成二氧化碳，用装有碱石棉的吸收管吸收后称址.由吸收

管的增址计劝试料游离碳壁 另取一份试料加上助熔剂后在1050 C氧气流中加热，各种化学形态的碳

全部氧化成二氧化碳，按类似的方法吸收、称鱿并计算出试料总碳址。由总碳觉与游离碳幼之差乘以碳

化硅对碳的换算系数得出碳化硅量。

4 试剂和材料

4.1 碱石棉:一二氧化碳吸收率i20%o。 0m/m) ，含水量<10}(m/m),粒度0. 9̂-2. Omm

4.2 无水高氛酸镁(粒度。.9-2. Onvn )
4. 3 活性 二氧化锰(粒度。.5-2. Omm )

4.4 氧气(纯度)99.50/a).

4.5 硼酸铅 45g氧化铅(PbO)与7g氧化硼混匀后于950 C熔融10min，冷却后破碎至0. 9mm以下，

Y%于磨口瓶中

4.6 真空油脂(20)

4了 玻璃棉
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5 仪器设备

5.、 单体仪Ys设备

5门.1 卜燥塔:25。一500m1 }几部装碱石锦 };部装无水.佰抓呛钱 I, I111和出 动元

日郑分涂以真空油脂

5.1.2 管式炉:额定温度少1100 C.能对炉温进行设定和自动控制 设定i% 9注 .-

1050 C时不大于120〔。

5.1.3 瓷竹;600 Twit X25 mm X20 mm 新瓷竹应F- 1100〔分段灼烧后h-uf使111

514 舟:长88 mm, r 1100、灼烧 11,，冷却后Vi J=涂有硅脂的 r- r;} t'* }I } 1} JII

5.1.5 除硫除水骨:150 mm)(15 nmi具塞具支l;烈精 3生、端I Y9 1一:’弓;胜装 产“

装无水高氧酸镁，几行之问及出气芝管处川玻璃棉封堵.磨1-1部分涂以此空汕11比

5.1.6 吸收铃;100 mm X 13 mm具塞具支u型管。进气端的4肠‘』}aT;}装碱4i棉.

酸镁，两端支管处以玻璃棉封堵.I;+i I I f {i分涂以真空油1击

5门 了 氏钩:ky低碳耐热合金丝制成，氏约300 mm

5，1.8 流址i卜 一](]()ml,/mu

5，1-9 一尺、卜精度认以仍0
5. 2  MIll hk'i 1}t

      11111装l',̀见I '}i 1:

,}} iII玻11钾少i J,V

」么人{ 卜仁，

成，片击.口万一I,

fr余 竹，·转 h水.

] ('钢瓶:2 试 减川Ii",,:i

污 ''.'式护(.1.0)‘ 热电偶 s了

              9、脚 Nlla甘  15.

                        l?} 1

  谁飞悦尽(几.I. I，:I 壳衬‘

渴度t'7.制器 5 除硫除水ì4《

3“;日 流晴日一吸笼1. a)

测鱿装吐

6 试样

61 实验5样品的采制
    对定?(4制品，按GB 10325- 88第3章采样 在切(钻)取有关的物理检验III试样r,将妇1余部分川

表皮除去，然后各取100 g以卜·合许作为实验泉样品，对不定形材料·可按GP 11007-!和GB Ynn;:分

别iT行采样和制样

62 试样的制备
    对定't4制品，将6.1所得实验空样品个部破碎至2.0 mat以下缩分出扣、、 [I洲川州 沐。}’丫“

」」nri以!‘。缩分{UZJ p?.然后用钢研钵反复.于两辛乍全部通过。.088 mni筛. I{丁祥铁}!训余引人I人,人 ,i伙
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对不定形材料 从s_ I )Jr得实验气琳准卯巾缩分出?'S 14.川钢研沐反复击碎至全部匾过0. 08H corn筛，川

做铁吸除引入的铁、

    报后将试样]一ll0(烘2 },.'i5' I-卜燥器‘}，冷个空温

7 分析步骤

7.1 试料

    游离碳的测定称取1.(卜(. ., g试料、精确至0.0001协总碳的测定称取。·川~。·1，9试料一精确个

二()川R 务称取两价hl料进行侧定

了，2 ’斌自试验

    对仁讨比绷酸错bti逃行 几次 I' I i式验 以 次试验‘}，吸收俗增响内平均仇作为使用该批7.4J酸铅为伙

熔剂侧定总碳墩的空自伙

了3 校门试睑

    随同试样分析同类标准样品)

7.4  1则定

74.1 测欣装'I, ;: I内检杏

    ;5111准装’ 1'i小允许漏气 应检杏汗洛后方可进行侧定

了.42 游离碳的测定

7.4-2. 1 吸收竹的恒缺

    将炉温设定为了60( , .111电丁}All,开通除硫除水管、吸收竹和氧气，调节减压阀使轨气流址为生On,I’

min� 'rlifii}i后吸收20mi[ 关闭II取 曰吸收节，用绸布擦净 段丁下燥器中冷J'-室温后称贫 如此反妞吸

收({叭欠Ionnn)和称111.，直ì.前后两次称1i之差不大F。·0002g
7.4-2-2 试料的测定

    按入吸收价if '71通话塞，从ii竹进’、端咐I<钩将均匀载有试料的瓷舟推入.商温卜_巧。川]寨9寨Y-"

3nnun后kI'l)jP取 };吸收竹 Al fl'd布擦净.，l.l{几于二燥器.1,冷至空1.1人后称'Ii

7.4. 3 总碳的iuJ >L

7.4.3O1 吸收扮的恒 改

    按7. I- 2. 1 NI‘1，L(是Vr淤1A为1u,uc.'r4'C}b}II;}'(为Soml.!nun

了.432 试日门侧沁-

    按入叹收仙11!曰1洁寨.将试料均匀钥(I浇I Ì内·4盖2.咋硼酸错Ii i从瓷节进’:〔端l11 !::钧拍八.岛

}f,l I_)I  }11101紧衣 20-u.1,; i fa; ih}lt I} ux收林.川绷布擦净，}i,ì j: l一噪G中冷iN.空!lm 1V i称lil

8 分析结果的表述

8.1 ·:{“「故的!日砂

  I::i.'ihf「  ': il!}.'、 ':::', I},,' 91碳化们的质I,! r(分数分训N, c r、(’.和sic' ?<;i:，按式(1)、七L，和式(sit日〕

( 止圣_些健胜”x阳、

‘胡 一 胡1

)月

川 )x o.2729
x 】以，

川，:

        刀佑 I{一竿

                SiC《 .〕 以

j  'r l T碳i I'J吸十·只;

t 、丫 月.3月吕

ji'IL)
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0.2729— 一二氧化碳换算成碳的系数;

  3.338 - 碳换算成碳化硅的系数;

    所得结果均按GB 8170的进舍规则修约至小数第二位。

8.2 分析值的验收

    检查校正试验中标准样品的分析值与其标准值是否一致 只有当标准样品的分析值与其标准值-

致时 试样中该成分的分析值才有效.方能按8.3进行该成分最终结果的计算.否则应重新进行该成分

的测定

a. 3 最终结果的计算

    当所得的二个有效分析值之羞的绝对值不人于其对应的允许差(见表1)时，计算其灼术平均值，按

GB 817。的进舍规则修约至小数第二位作为该成分的最终结果，否则按附录A(标准的附录)进行追加

分析和数据处理，以所得平均值按GB 817。的进舍规则修约至小数第一位作为该成分的最终结果

9 允许差

    在重复性条件下所得二个单次分析值的允许差见表1

                                        表 1 允许差 (%)

成分 含量范围 允许差

游离碳

0. 10- 1.00 0 OS

1. 01--3. 00 0 10

3.01 -5.00 0. 20

总碳
15. 00̂ -25. 00 0 35

> 25. 00 0_A0

碳化硅

45. 00--65. 00 0.9:7

65.01一 85.00 1.10

>85，00 I. ail
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        附 录 A

      〔标准的附录)

追加分析和数据处理程序

卜述r
单次分析值;

允许差
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