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,.; ,С '.дата введения 01.01.86
Постановяеннем Госстандарта СССР JI6 1906 от 10.12.91 снято ограничение
срока действия /

Настоящий стандарт распространяется на шлифовальные иа-
терналы (далее -.- шлифматериалы) иа •зеленого и черного ка р-
бида кремния, предназначенные 'для >изгОtовлеiшя абразивного
инструмента, а также .для использования "а -операциях обработ-
ки свободным абразивным 'аерном:я устанавливает требования к:

, шлифматериалам. изготовляемым для нужд народного хозяйства
и экспорта. - ' . _, . ",

Требования стандарта в части разд. 1, 2, 5 и пп. 3.6, 4.1-4.5a
являются обяаатеяьными, .другне требования настоящего стан-
дарта являются рекомендуемыми. '

(Измененная редакция, Изи. 16 1, З).

" J. МАРКИ

].]. Шянфматериадн ИЗ' карбида кремния должны МА>ТОв.-
яяться марок и эерннстостей, ~а~}tНИЫХ, 8- табл. 1·

~;
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Марк/! для категорий
качества

,',).

Разновидность
карбида креиния

высшей первой

• i
:,

Зернистость

Зеленый От 63 до 6
от М63 до М5

, ·~I

63С

Ч~рныJ! 530 От 160 до 6

~,

54С

При м е р у с л о в н о г О· о б о э н а ti: е н и я ' шлифматериала.
ИЗ зеленого карбида 'кремния марки 64С" зернистости 25-П:

б4С 25-П ГОСТ 26327-84
I (Измененная редакция, Изм. N!I 1).

2. гвхничвскив. ТРЕБОВАНИЯ
~

2.1. Шлифматериалы из карбида кремния должны ИЗГО;~:)I!IЛ~~'
ся в соответствии с требованиями настоящего стандарта. _'

2.2.' Зерновой состав шлифматериалов --" по ГОСТ 364и
2.3. Химический состав шлифматериалов из карбида ~реИll",~'

должен соответствовать указанномув табл.. 2. . " '"
Т а б ли ц'а' 2"

.мар .. Зернистость 1- .
63-16--
12-6

М63; МБО
М40-М14

I
M10-M5 •

63-16--,
12; 10
'8; 6

М63; М50

SIC. I ' Fe;" ., I ' с.,
не менее ве более .• е 1IoJie.

БЗС

99 ' 0,1
198 0,2

99 0,1

98

97 0,2
-
98

0,3

97 0,4

98 0,3

0,3

64С

0.4



, ' '.
~all АОП ItQкПоJiевтО.. ," ..

,м.рп Зерннетоетъ S'iC, J Fe, I С.
"е "Iенее пе более не более

вас M40-M14 97 0,4 0,4
М10-М5 96
,160-:-80 -

54С '. 98 0,3 0,3 .
.. ,63-16

.-

\12; 10 , , 91 0,4
54С

Ь,5е; 6 ~, -,

160-80
" '

, 97 00,4
.. 0.4'

63-16.
53С

.. 0,5,12; 10
96

8; 6 0,7

ПродОA:JICеlШе та6А. 2

2.4. Массовая доля магнитного материала не должна быть '60-
яее: 0,05% -для' шлифматериалов марки 64С; 0,15% -для
шянфматерналов марки б3С; 0,13>%-для шлнфматериалов яар-
«11 54С зернистостей Н>О-16, 0,2% -длs,l, аерннстостей 12-6;

. 8,3% ":"":'дляшлифматериалов маptkИ'5ЗС. .
2.5. Содержанке зеленых зерен в шлифматериалах зернисто-

eI'II 63--16 ДОЛЖНО быть не менее: 90% - для шлифматераааов
.арки 64С;, 80% - для шлнфматеряваов марки 63С. _ '

2.6. Насыпная, плотность шаифматериааов должна соответстве-
88ТЬ указанной в табл. 3.

.Гв б а н ц а

Наe,wПllаll яаотвеет», r/c .. ·,
не ,кенее• .1;11.11WЛ,иф ••• тер~.ло ... арок

64С.63С 54С.53С

({j()-100 - 1,43 '
80 ,1,4:.::1..;...;;;... _

63; 50; 40 1.49 1,43
32 1,48 1,41
25 1,46 1,39
'20 ,1,44- 1,37
16 1,41 1,35 ,
12, 1,35 1,33
10 U,35 1,31
'8 1,34 11,29
, 6 \,27 1,27

;
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, '1.1. Покаватели надежности шлифматервваов дол:ж'иы соотвее-:
етвовать указанн~м В табл. 4.' , '

Таблиаа "

ЛОК838теnи I Зериистость Значение

Раз'рушаемость, %, не - 1.60.,-80 70
более

6з.-16 41

АБРазивная способность, 12; 10 0,09
г, н менее

8 0,098; 0,08

6 0,08

Режущая способность ае- М63 Р,082
..еиог~ карбида кремния. jМ50 0,010
г/мии, не менее М40 10,051

М28 0,045
, ,М20 Q,034 -"

М14 ,0,025
..

МI0 0;016 ':j
М7 .: 0,012
М5 0;009 -

• ""Для марок 64С и 63С.

2'.2-2.7. (Измененная' редакция, Изи . .I'ё 2).
2.8. Маркировка и упаковка - по ~OCT 27595.
(8веден дополнительно, Изм. 16 2).

,

3: ПРИЕМКА

3.1. Для контроля соответстеия шлифматериалов требованиям
наетеяшего стандарта проводят приемочный контроль и периоди-
ческие испытания.

3.2. Приемочному контролю на соответствие требованиям:
- пп. 2.2 и 2.4 подвергают пробы каждой партии шлифмате-

риалов всех зернистостей:
- п. 2.3 пробы каждой партии шлифматериалов из эеаеного

Kap6ifAa кремния эерннстостями?' 40 (для зернистостей 63---,.1~).·
8 (д,ля зернистостей 12-6), 6, М50 (ДЛЯ зернистостей М63; М50).
М14 (для вернистостей М40-МI4), М5 (ДЛЯ аернистостей MJO:---
М5); из. черного карбида кремния аернистостей: '80 (для аерннс- ,
гостей 160-80), 40 (для зернистостей 63-16), 10 (для эерннетое-
,еА 12; 10), 8 (для аернисгостей 8; 6); . ' ,



." r-:::: П., 2~5,ПР9qцr каЖ40Й партии, шлифматериалов " ИЗ")3e\!I!НОГО
карбида кремния эернистостью 40 (для ,'зернистqстей :63,~1,61;

- п, 2.6 пробы каждой, партии шлифматериалов зернисто-
, сtя8rи: 125 (для зернистосгей 160-80)" 40 _'(для :зернистосте~
·63....-'40)' 25 (для эернистостей 32; 25), 16 (для зернистоетей 20;,Ч'), 8 и 6 (для зернистостей 12-6). . ... ' /1

3.1, 3.2. (Измененная редакция, Изм . .N2 3).
'3.3. Пар1'ИЯ должна состоять, из шлифматериалов. изготовлен-

/'1Iых не более чем за одни сутки для зернистостей 160-6, М63-,-
1уН4; за четверо еуток для зерннстостей MI0~M5, предъявленных
,к прием,ке по одному докумен,:ГУ. ' / -

3:4, Объем выборки при приемочном контроле: при упаковке
:шлифматериалов в мешки, банки - не менее 10% упаковочных
мест; при упаковке 'в контейнеры - каждый контейнер.
, 3.5: Если при приемочном контроле будет установлено несоот-
ветствие требованиям стандарта более чем до 'одному контроли-
руемому покааателю, то партию не принимают.

Если установлено несоответствие требованиям стандарта по
одному ИЗ контролируемых показателей, то проводят повторный
контроль на удвоенном количестве проб.

При нiличии дефектов в повторной выборке партию не прини-
Nаю~ I '

3.6. Периодическим испытаниям по П. 2.7 подвергают пробы
партии шлифматериалов "аернистостями: по разрушаемости -125
.'(для аернистостей 160-80), 25 (для зернистостей 63~16);, по
:.аt:раз'ивноЙ способности шлифматериалов 'из аеленого карбида
.жремния аернистостями: 8 (для зернистостёй 12-8), 6;. из черного
карбида кремния эернистостями: Ю' (для эернистостей 12, 10),
8 (для аернистостей 8; 6); ,

режущей способности шлифматериалов эернистостями: М 14 (для
вернистоегей М63-М14), М5 (для зернистостей MI0-M~). '
,'.' Периодичность испытаний - не реже одного, раза в 10 дней.
" ('Введен дополнительНо, Изм. ом 3).

Разд. 3. (Измененная редакция, Ивм. 16 2).
, ,

4. МЕТОДЫ ИСПЫТАНИR

,," 4.1,' Метод определения зернового состава шлифматериалов -
поГОСТ 3647, - ",', , '
, 4.2. Метод определения мвгвнтного материала - по ,ГОСТ

28924.
,'~ 4.3. Метод определения насыпной плотности - по грет,
28924.



, " 4.2, 4.3. (ИзмеНен8'ай·:.реА8.кцНа;:.·из ... , NI~З~;', ';;"\':',;\~,:..o;),~>\\·\
~.4. Метод определения массовой доли зеленых зерен - по обя-

зательному приложению 3. .'
:~~4:;б,"',IМетод.определения химического состава -:-ПО приложе-

нию 4, '. . .
4.4-4.5. (Иэмененная редакция, Изм. NI 2).
4.5а., Метод определения покавателей надежности - по ГОСТ

28924. " , , '. . "
(Введен дополнительн(),' ИзМ. Н!! 2).
[Иамененная редакция, Изм . .N2 3). ,
'4.6.0тБGР проб '
Отбор и сокращение пробы производят по ГОСТ 3647. ' , ,,! ,
Допускается отбор проб' ПРОИЗ'80ДИТЬ методом пересечения

сгруи, а в, качестве пробоотборника микрошлнфпорошков зернис-
'Тостями MIO-М{jиспользО'вать,совок или ложку. . . "
, Масса средней пробы не должна быть менее: ,1500т-;:-для
шлифматериалов зернистости 160;--1/t БQР г'"""":'ДЛЯ 'шлифматериа-
J:lов,'зернистости 12...,.....6; 100, г ...:..,-дляшлифматериалов вернистости
М>6З._М5. ,1!," ,- ":~y;

Полученную среднюю пробу дел~1;,~,#~:две ,~асти с 'fIОМQЩЬЮ
струйчатого делителя или :методом ,кВiiРТ()вания.. Одна ::ча'С1;", .:if;:щr
для проведения иепытання,'. другая ,- после приемки ПUlUфмаJ',е-
риала хранится на случай арбитражной проверни. ;'i.' ,"': '<:'.'

(Измененная редакция, Нэм . .Ni 2) .
.'; '" .\. .~) ..

5. ТРАНСПОРТИРОВАНИЕ' И ХРАIIЕНИЕ

Транспортирование и -хранение -..,.по ГОСТ 27595.:
( . ,(Измененная редакция, ,ИэМ. .мt 2). '

I ,

~- I .. ,>~ .:;

"".: О,' .1

..,.... ,:.

..~

~, -".~
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'ПРJfЛОЖЕННЕ S
Обязагельнов

МЕТОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ МАССОВОЯ ДОЛИ ЗЕЛЕНЫХ ЗЕРЕН

1. С Р е Д с т в а и з м е р е н и Й, а n пар а т у р а 11 р е а к т к вы
При выполнении измерений должны быть использованы следующие средства

явяерений:
- бинокулярный стереоскопический ивкроскоп типа МБС, обеспечивающий

YltJlичеиие 88х; "
предметвее стекло размерами. 6Х9 см или ах 12 см - по ГОСТ 9234 1111•

явст плотвой гладкой бумаги, шпатель для отбора пробы, препариревавьвав
IIМа или волосяная кисточка - по нормативно-технической документации;

счетчик-интегратор любой системы.
2. М е т о Д н з м е р е н и й
Измерение следует выполнять методом. иявераяогнчёского анализа wл.ф-

'}ерна из зеленого карбида кремния зернистостью 40 (для днапазона вервве-
ТОС7ей63-16) в проходящем свете. '
. 2.1. Мет.од основан на подсчете под микроскопом общего числа аерев,
а ~8KJКe в .отдельности зеленых зерен карбида кремнии. •

2.2. Массовую долю зелеиых зерен, в процентах, определяют отвешеввев
числа аелевых зерен к общему числу подсчитанных зерен.

3. П о д г о т о в к а к в ы п о л н е н ию и з м е р е н и й
При подготовке к, выполнению намерений должны быть проведены следу.-

щие работы:
• -З.l. Пробу wлифматериала зернистостью 40, поступающего на авааиа,
усредняют.' ,

для этого ее высыпают на предметное стекло или лист бумаги, раараввв.,
В.аЮ7тонким слоем, штрихуют квадратной сеткой и из каждого квадрата шиа-.
телем отбирают небольшов количество шлифматериала. '

Отобранные из каждого квадрата частные пробы соединяют в общуlOвро-
бу. Масса общей пробы должна быть 5-7 Г. '

3.2. Усредненную пробу высыпают на предметное стекло, с помощью шва-
,теля и КИС70ЧКИобразуют дорожку так, чтобы зерна были распределены рав-
номерно, не переврывая друг друга, с ясно видимыми промежутками MeJКДY
смежными зернами.

3.3. Стекло с зернами устанавливают на предметный столик микроскопа,
включенного в, сеть. _\

4. В ы п о л н е н и е и з м е р е н и й
4.1. Выполнение измерений проводят при увеличении 12Х. /
4.2. К эеленым зернам карбида кремния относят зерна аеленого, желтого,

дымчатого и голубого цветов.
4.3. При возникновении трудностей в определении цвета зерен карбида

кремния зерна с помощью иглы отбирают отдельно и анализируют при увелв-
ченвн 88Х.

4.4. Число зерен регистрируют с помощью счетчика.
4.5. Общее количество просматриваемых зерен должно быть не менее 400_
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6. ВwчltСJlенке, р е в у а ь т в г а в в я е р е в я й
.ма~совую долю земны.х зерен (Х) рассчитывают 110 ФОРМУollе

Х = NзеJl; 100,,Nобщ

где Nзел - янсло зеленых зерен;
Nоощ - общее число подсчитанных зерен.

ПРИЛОЖЕНИ~ .,
ОБJUЮ1'еАЬНOl

МЕТОДЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ ХИМИЧЕСКОГО СОСТАВА

1, Общие треБОВАНИИ
1.1, Пробу карбида кремния для химического анализа готовят путем cOllpa-

Ul.еиия средней пробы' проверяемой зернистости до массы 20-25 г с помощьве
струйчатого делители, или методом квартования. Отбор средней пробы - 110
ГОСТ 3647.

1.2. Навески материалов взвешивают на лабораторных весах общего ввзва-
чевня ~ по ГОСТ 24104.

1.2.1, Взвешивание навесок для приготовяення стандартных и титроввин ыz;
растворов !lОЛЯРНОЙ концентрации анализируемых проб, взвешиваиие осадков
провзводят на весах 2-го класса с пределом взвешивания 200, г с погрешностью '
взвешивания не более, ±0,00025 г при температуре окружающего вовдувв
(20±2) ос и относительной влажности - 60-80%.

Перепад температур в помещении ие должен превышатъ 2-30С за с,т ••.
'J.2.2. Навески для прнготовлення растворов плавней взвешивают на весах

с пределом взвешивания 1000 г с погрешностью взвешивания ие более '±О,ОI r
при температуре окружающего воздуха (20±5)ОС и относительной влаж-
.воств - 60-80 %.

Перепад температур в помещении не должен превышать 2-30С за сутин.,
1.3~ Для аналнаов должны применяться реактивы квалификации «ОС, ч.э,

«х. ".;; или «Ч. д. а.», днстиллнрованная вода - по ГОСТ 6709 и без зольные
фильтры - по нормативно-технической документацнв.

1.4.. Лабораторная стеклянная посуда (стаканы, колбы, воронки) - по
rOCT 23932, ' .

Лабораторная измерительная посуда 2·ro класса (пипетки, бюретки, мер-
ные колбы) -по ГОСТ 1770, ГОСТ 20292.

'1.5. Платиновая посуда (тигли, чашки) ....;._по ГОСТ 6563,
1.6. Конценграцию разбавленных кислот и щелочей выражают как отвоше-

ине объемных частей кислоты (илн щелочи) к объемным частям воды.
1:7. Ковцентрацию растворов выражают:
массовой долей, % (масса вещества в 100 г раствора);
иояярней концентрацией вещества - моль/дм';
массовой концентрацией вещества, г/см' (титр). '1



'1.8. При использовании фотоколориметрических методов, анализа, основан-
JПiХ на измерениеи оптической плотности, i.цiсСОВую долю» оrt'peiiеляеМ(ir(j ~мпо:-
аента находят по градуяровочному графику, КОТОРЫЙ"с'ГfYOитсяпо'тt\чкам;' каж-
.дая из которых должна быть средним арифметическим результатом трех парад,
,.JIельных измерений оптической плотности разбавленного до определенной кон-
центрации стандартного раствора.

Градуяровочный график строят в прямоугольных. координатах, по оси абс-
цисс откладывают массы определяемого компонента' в фогометрируемом '9бъеме'
.в граммах, а по оси ординат - соответствующие показания прибора. ",

При .постояиных условиях анализа (постоянной массе навески, одинаковых
'общих объемах анализируемого раствора и объемах его аликвотной части, взя-
тых для фотомегрировання одной и 'той же концентрации стандартного раство-
ра) на ось абсцисс могут быть нанесены- непосредственно массовые доли опре-
.деляемого компонента,

Проверку градуяровочных графиков проводят по стандартному раствору
'nфИО)lJiчески '(не' реже одного раза в, квартал), а также при смене осветителя
нлн светофильтра; фото колориметра,

1,9. Выражения «теплая вода» (или раствор) и «горячая вода» (или раст-
'вор) означают, что жидкость имеет соответственно -температуру 40-70 ос и свы-
ше 70 до 800С_ •

1.10, Массовую долю каждого КОМПОНентав пробе, измеряют параллельно
'8 двух навесках с одновременным проведением '8 тех же условиях контроль-
ного (холостого) опыта, содержащего в определенном объеме все реактивы,
'~Ч~J'одимые для выполнения данного измерения, кроме аналиэируемой пробы.
,";)'~J .!1, Числовые зиачения результатов измерений должны оканчиваться циф-
;.ррЙ того же разряда, что н ,значения погрешности. Абсолютные расхождения
,результатов параллельных определений не должны превышать величину довус-
~Cle~",x ,расхождений при доверительной вероятности Р=0,95, .

'1,12, Соответствие допускаемой погрешности измерений нормам точности
~ри. доверительной ...вероягностн Р;=О,95 рассчитывают по нормативно-гехни-
,~ской документации. ,
" " ,1.13, При работе с кислотами, относящимиен п(}ГОСТ 12,I,005.KO второму
;JClIaccy опасности, а также при выполнении операций, сопровождающихся вы-
.деаеннем вредных газов, все работы должны проводиться с соблюдением пра-
B!lII техники безопасности по ГОСТ 12.1,007.
;" 1'.14. Электроплитки - по ГОСТ 14919, а электропечи сопротивления лабо,
·рат,орные - по нормативно-технической документацин. ,
-. , },15. Прн работе с электроприборами должны соблюдаться правила элект-
р.обезопасности, регламентированные ГОСТ 12.1,019, и правила пожарной безо-
.. асаости - по ГОСТ 12.1,004.
, 1.16. К выполнению работ должны допускаться, лица, прошедшие обучение

,а,боте по соответствующей методнке и ознакомленные с правнламн техник"
безопасности по пп, 1.14 и 1-.15. _
л: 1.17. условия выполнеЩIЯ измерений ,

Измерения проводят при температуре воздуха в помещении (25±5) ос, ОТ-
:tWeиТельной влажности 6О...,...во%:, атмосферном давлении 920-1040 гПа (690-
~80 мм рт. ст.). , " ,

Для контроля условий выполнения измерений прнменяют: " '
, : -термометр ртутIfый стеклянный лабораторный -' по ГОСТ 27544 группы 3
"Со шкалой, от О до' 550С с ценой, деления О,50С; , , ,

психрометр универсальньrй ПБУ-1М -,- по ворматнвно-гехвической докумен-
т&ции; _ " . _ -, i'; :

,барометр любого типа со шкалой 907~I 080 гПа (р80-810 мм рт •. 1<,..) 11
.е.оЙ деления не ннже 2 гПа, (1,5 мм РТ" ст.), ...



_':-.;,дiля .;'ItОRТРЬЛЯ"продолжительности, 'операции- применяют 'Ч~'СЫ' -люооro) типа
() ценой деления ,1 мин, ' ' , •

2, Метод определения массовой доли карбида кремния
,2,1, Н ()Р м ы т оч н 'о с i и и з м е р е и ий - .~' , " ,

, ,",' Допускаемая .погрешность измерения A.q массовой доли, карбида> ,~р;'i.1Нiiя
J\iор~ат6чи6сти измерений) при .доверительной вероятности P=odO,95",iie~A(N'~-
..,~ пр~выш~ть ,пределов равных ±O,3%I, ' " ""
...: 2,2.,'Метод измерений ') ' ,;
': ; ,M~TOД основан на определёнии массы остатка после, удаления всех .приме-
сей, с поверхности зерна карбида кремния (при массовой доле SiC 95-99%.)
обработкой смесью. трех кислот: фтористоводородной. азотной и серной ,С по-
еледуюшим кипячением в соляной кислоте, а' затем прокаливанием. при ;'1\емпе-
ратуре 710-7300с.

Остаток представляет собой .карбид кремния, включающий в себя некото-
рое количество внутрикристаллических примесей,

2,3, С Р е Д с т в а и з м е р ев и Й, а п пар а т у р а" р е а к т ив ы
растворы " , , "

Весы лабораторные с набором гирь.с
Электрическая плитка с закрытой спиралью.
Часы, термчметр,
Водяная баня любого типа, .." ,'" ,
Электрическая печь типа СНОЛ или подобная с терморегулятором, ~9,еспё-

чивающая температуру нагрева (730±20) ОС,
Jжгли фарфоровые - по ГОСТ 9147" , ' '
Эксикатор - по ГОСТ 25336 с осушителем - хлоридом кальция -.по ГОСТ

,. 450, -
'Чашки платиновые N~ 118-4 или И!? 118-5, N~ 120-4 или N!? 120-5.

i " Щипцы с платиновыми наконечниками.
Посуда лабораторная,
Фильтры «синяя лентаэ.
Вода ДИСТИЛЛИРОванная,
Кислота азотная - по ГОСТ 4461,

;' Кислота фтористоводородная (плавиковая) - по ГОСТ 10484, раствор с
нассовой долей '40%:. ' ' '

Кислота серная - по ГОСТ 4204.
Кислота соляная - по ГОСТ 3118 н разбавленная (2: 100), ' ,
Аммония роданид - ПО ГОСТ 19522, раствор с массовой долей 5%::
2,4. В ы n о л н е н и е и зм е р е н и й
Навеску карбида кремния массой 1 Г, взвешенную с погрешностью не более

±О,ОО025 г, помещают в платиновую чашку,' взвешенную с той же погреш-
восгъю, смачивают 3 см3 воды' 'и прибавляют :10 - см3 фториетоводородвой,
I см' азотной и 5-10 капель (0,5:-0,6 см3) серной кислот. Чашку, ставят на
песчаную баню; -выпариваюг содержимое до удаления фтористоводородней кис-
ноты, а затем проналивают на электрической плитке до прекращения выделе-
•. RЯ; белых паров серного ангидрида, После этого чашку снимают с плитки.' при-
-бввляют 50-60 см3 соляной кислоты (1: 5) и нагревают на плитке, не доводя
До кипения, в течение 10-15'мин,

Раствор фильтруют через фильтр (белая' лента) в мерную колбу вмести-
яостъю 250 см3, Микрошлilфпорошки аернистостямн MIO-M5 фильтруют (череэ
.Ава,:фильтра (синяя лента). ',..;,'

: Приставшие к чашке частицы карбида кремния тщательно смывают .теп-"~Mраабавленвым раствором соляной кислоты (2: 100).' '" ,

и

.~'
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ОсаАОК на фИJIЪТ~ IIРОJ(uвают сиа ..аЛI тем же раствором СOJIJlJЮЙ ""'от ...
АО отсутствия в промывных водах нонов железа (проба с ро.... ItAOM ."мо-
ния), а затем 5 раз водой. - . ,

Раствор в мерной колбе охлаждают. доводят до метки ДИСТИJIJlИpQ&анноlr
ВОДОЙ и тщательно перемешивают.

, Приготовленный раствор служит для определения массовой ,ll,ОЛИ ]l[eJlеза.
Фильтр' с нервстворенным остатком помещают в предварительно взвешевw
с погрешностъю не более ±О,ОО025 г фарфоровый тигель, подсушивают, обугли-
вают и прокаливают 'В муфельной печи при температуре 710-:-730 ос, Через час

. тнгевь вынимают на печи, охлаждают в эксикаторе и взвешивают. Повтор-
ными прокаливаииями до 20 мин тигель доводят .11.0 ПОСТОЯJIиоl массы,

2.5. Вычисление результата измерений
lr\aссовую долю карбида кремння (X1) в процентах вычвеяяют ПО ФОР'МУ_

;:-(mt-m.)· 100
Х1= ,

т
г..e т - масса навески карбида кремния, г;

тl - масса тигяя с остатком, г;
,т2 - масса пустого тигля, г.

2.6. Контроль точности измерений'
ЭtI окончательный результат' принимают среднее 'арифметическое ,,,ВУХ

вараалелъных определений. Нормативы контроля точности измерений' не должны
превыать::

верхняя граница измерений 6. - пределов, равных '±О,40%,
размах результатов параллельных определений dq - 0,4%,
З, Метод определения массовой доли железа
3.1. Н о Р м ы т о ч н о с т и 1{ З м е р е н и й
допускаемая погрешность намерения ~ч массовой доли железа (норма точ-

ности измерений) при доверительной вероятиости Р=0,95 не. должна превышать
пределов равных ±О,06%'. -. '

3J!, М е т о Д и э м е Р е н и й
Метод измерений массовой доли железа в карбиде кремния (Q.,os.-r,fЮ) %

основан на измерении оптической плотности желтоокрашенного еоеднненвв, об-
разуемого ионами железа с сульфосалицнловой кислотой В аммначном раст-
воре. -

3.3. ~peДCTBa н э м е р'е н и й, аппарату.ра, реактивы •
растворы

Фотоколориметр типа I(ФК-2 или подобный - по нормвтнвно-текввческеё
документации со всеми необходимыми привадлежностямв.

, Термометр, часы.
Весы лабораторные,
Электрическая плитка с закрытой спнралью.-
Лабораторная стеклянная и намерительная посуда.
J{ислота соляная-по ГОСТ 3118 и 0,5 моль/дм3 раствор (41,5 смЗ €ОJlJtIЮI

киc.lOТЫ в 1 дм3 воды). '
Аммония гидроксид (аммиак водный) - по ГОСТ 3760, раствор с массоооl

АОлей 25%1.
Кислота сульфосалициловая - по ГОСТ 4478 раствор 'с массовой домА

~~ , "

Жe.JIеза оксид ~ 1'10 нормативно-технической документацнн.
Стандартный раствор железа с массовой концентрацией 0,0001 г/см'; 0,2860 r

океида железа, высушенного при температуре (110± 10) ос, помещают в кони-
ческую колбу вместимостью 500 смЗ_, приливают ,50 смЗ соляной кислоты, RЭ"})""

,
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'В.ют «Оnбу 'Часовым, стеклее или воронкой и нагревают иа ,.ОДIIВО! б.е ДО
растворения оксида железа, Охлажденный раствор кеаячественво перенOICJIТв
иерную колбу вместимостью 2 дм'. доливают до метки ВОДoi R перемешивают.

Рабочий стандартный раствор железа, С массовой конu.е~иеЙ
(),ООО02 г/смЗ железа готовят разбавлением стандартного есневвого раС1'Вора
'в 5 раз. -

3.4. П о д г о т о в к а к 8 ы n о л н е н и ю н а м е р е н 11А
Построение градуяровочного графика
В мерные колбы вместимостью 100 смЗ огмеряют из бюретки 0,0; 2,5; 5,0;

7,5; J.o.O; 12,5; 15.0 и !Ю,Осм· рабочего стандартного раствора, что соответству-
ет массе железа от 0,0 до 4·10-4 г. Объемы жидкости в колбах выравнивают
добавлением до ,20 смЗ раствора соляной кислоты, приливают в каждую I[олбу
по 20 смЗ воды И 10 смЗ раствора сульфосалициловой кислоты, а потом по яап-
лим аммиак до получения устойчивого желтого окрашивания раствора It еще
5 СМЗ избытка. Объем раствора в мерной колбе доводят до метки водой, хоро-
шо перемешивают и через 10 мин измеряют оптическую плотность растворов на
фотоколориметре со светофильтром с максимумом светопропускания при ДlIине
волны 400-450 нм. Величину кювет определяют экспериментально, руководст-
вуясь инструкцией, приложенной к щжбору. ,

Нулевую точку прибора -устанавлнвают П() раствору в первой колбе, не со-
держащему железа,

3.5, В ы п о л н е н и е 'и з м е р е н и й
В мерную колбу вместимостью 100 смЗ отбирают пипеткой в эависимоств

от массовой доли железа 10 или 20 смЗ раствора, приготовленного по п, 2.4, до-
.лнвают раствор до 20 смЗ раствором соляной кислоты н далее ведут опреде-
ление как в п. 3.4,

При массовой доле железа менее O,I'°/or- в мериую колбу вместимостью
100 смЗ отбирают аликволную часть 50 см' раствора. В этом случае построе-
ние графика по п. 3.4 проводят с выравниванием объемов жидкости в КОllбаж
во 50 смЗ соляной кислотой без добавления 20 СМЗ воды,

3.6. Вычисление результата измерений
Массовую долю железа (Х2) в про центах вычисляют по формуле

где то - масса железа в колбе для фотометрирования, определенная по
градуировочному графику, г;

'Уа - объем аликвотной части, взятой для фотометрироваиия, сы';
УОГ> - общий объем анализируемого раствора, см·;

Ь - предварительное разбавление анализнруемого раствора, для нера.-
бавленных растворов Ь= 1;

т - масса навески, г.
3,7. Контроль точности измерений
За окончательный результат принимают среднее арифметическое двух па-

раллельных определений. '
Нормативы контроля точности измерений не должны превышать: верхняя

граница измерений '~B пределов, равных ±0,06%; размах результатов парая-
лельных определений d,) - 0,4 %'.

4. Метод определения массовой доли свободного углерода
'4,\, Метод измерений
Метод измерений массовой доли углерода (0,1-0,5%) в карбиде кремния
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еснован на, вамерении убыли массы навески образца после выжигания свобод-
яого. углерода из карбида кремния при температуре 7l0~730°C.

4..2, Средства измерений, аппаратура, реактивы и растворы
Весы лабораторные,
Электрическая печь.
Эксикатор, ,
Тигли платиновые или фарфоровые с крышками NJ? 4 или ~ 3.
4.3. Выполнение измерений.
Навеску карбида кремния массой '1 г пОмещают во взвешенный с погреш-

постью не более ±О,ОО025 г фарфоровый или платиновый тигель, полуоткрыв.
крышку, ставят его 'в муфельную печь и прокаливают при температуре 710-
7300С в течение, 20 мин, после чего тигель вынимают из муфельной печи, ох-.
лаждают в эксикаторе и взвешивают на весах с погрешностъю ±О,ОО025 г.
Повторные прокаливания по 10 мин производят до тех пор, пока масса навески
не станет постоянной или начнет увеличиваться, Остаток в платиновом тигле
может ,быть использован для определения массовой доли суммы свободного
кремния и оксида кремния (IV).
, 4:4. Вычисление результата измерений'

'Массовую долю свободного углерода (ХЗ) в процентах вычисляют по фор-
муле

где т - масса навески, г;
т. - масса тигля с навеской до прокаливания, г;
m2 - масса тигля с навеской после прокаливания, г.
4.5. Контроль точности измерений
3а окончательный результат принимают среднее арифметическое из двух

параллельных определений, размах результатов которых не должен превышать
O,l%~

•
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1. РАЗРАБОТАН' И ВНЕСЕ Н Министерством 't1'анкостроите.льно.

й инструментальной промышленнОсти CCC~ ,
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В. Г. ФJЮктистов, канд.: техн, наук; Е. А. Чистяков, канд,
физ-мат. наук; Е. М. Квпинос
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.I'i 3842
- ,
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