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Ys/T 174.2-2000

前 言

    本标准采用了与传统碳化硅制品测定碳化硅含量的方法截然不同的测试方法，高压溶样法避免了

总碳的测定及游离碳的测定，而且还可同时测定氮化硅的含量。

    由于铝对碳化硅的测定结果影响很大，所以根据氮化硅结合碳化硅中铝含量的高低，采用两种试验

条件对碳化硅进行测定。

    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:洛阳耐火材料研究院。

    本标准起草人:吴嘉旋、周明秀。
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Determination of silicon carbide content-High pressure

              dissolve specimen method

1 范围

    本标准规定了高压溶样法测定碳化硅量的方法提要、试剂、仪器设备、试样、分析步骤、分析结果的

表述及允许差。

    本标准适用于氮化硅结合碳化硅制品中碳化硅量的测定。

    测定范围:碳化硅60.00写~80.00%.

2 引用标准

    下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文。本标准出版时，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/T 2007. 2-1987散装矿产品取样、制样通则 手工制样方法
    GB/T 5069.6-1985 镁质耐火材料化学分析方法 EDTA容量法测定氧化铝量

    GB/T 8170-1987数值修约规则
    GB/T 10325-1988 耐火制品堆放、取样、验收、保管和运输规则
    GB/T 16555. 6-1996 碳化硅耐火材料化学分析方法 测定二氧化硅量

    GB/T 17617-1998 耐火原料和不定形耐火材料 取样

    YB/T 174.1-2000氮化硅结合碳化硅制品化学分析方法 高压溶样法测定氮化硅量

3 方法提要

    试样经高压溶样分解，氮化硅以铁盐的形式转入溶液中，碳化硅不溶解，用硝酸、硫酸、氢氟酸处理

试样，使游离硅与硅酸从试样中挥发除去。用重量差减法求得碳化硅量

试剂

4 6

硼酸(AR).

混合熔剂:1. 5份无水碳酸钠,1.5份无水碳酸钾与。.7份硼酸混匀研细，贮于磨口瓶中。

盐酸(p=1. 19 g/cm')o
硝酸(p=1. 42 g/cm'),

氢氟酸印=1. 13 g/cm')
硫酸(1+1),
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盐酸(5-95),

仪器设备

天平(精度0. 000 1 g).
高压溶样器:如图1所示，由不锈钢杯、聚四氟乙烯外杯、聚四氟乙烯内杯三部分组成。最大承受压

4.7

5

5.1
5.2
力15 MPa。使用时，应有人监控，防止烘箱温度失控。

b聚四氟乙烯外杯

粗
                          a不锈钢杯

                                图1 高压溶样器部件示意图

5.3 烘箱(加热功率3 kW，最高工作温度300'C).

5.4 聚四氟乙烯烧杯(300 mL),

c聚四氟乙烯内杯

试样

取样和制样分别按YB/T 174.1-2000中7.1和7.2执行。

分析步骤

1 试料

  用二份试料进行测定，每份称取。20 g,精确至。. 000 1 g,
2 空白试验

  随同试样做空白试验，所用试剂须取自同一试剂瓶。

3 校正试验

  随同试样分析同类标准样品。

4 测定
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7.4.1 将试料((7.1)置于高压溶样器((5.2)内，加盐酸5 mL(4.3)，加氢氟酸5 mL(4. 5)，在160 C士1C

烘箱中分解试样12h。温热时取出，冷却。用热水洗涤高压溶样器内的聚四氟乙烯杯，用一小片滤纸擦

洗杯的内壁，使溶液和沉淀全部转移至盛有1g硼酸((4-1)的300 mL聚四氟乙烯烧杯中，搅拌，用慢速
定量滤纸(必要时加纸浆)过滤。滤液承接于500 mL烧瓶中。用热盐酸((4.7)洗涤烧杯及搅捧3-4次，

用一小片滤纸擦洗烧杯2次，使沉淀全部转移至漏斗中。用热盐酸((4-7)洗涤沉淀4次，再用热水洗涤沉

淀3-4次，控制滤液体积约200 ml，滤液供测Si,N、用;沉淀供测Sic用。

7.4.2 将所得沉淀连同滤纸包好，置于已恒重的增祸中，小心烘干、灰化，置于高温炉中，逐渐升温至

750̀c，灼烧成粉状，取出冷却。用水润湿，加4滴硝酸((4.4),4滴硫酸((4-6)，加约10 mL氢氟酸((4.5),
于电炉上低温蒸发至干，升温至冒尽白烟，然后置于高温炉中于750℃士10℃灼烧40 min，取出，置于干

燥器中，冷却至室温，称量。反复灼烧至恒重。

7.4.3 若试样中三氧化二铝含量高时(A120,>0. 50%)，向7.4.2测定后的装有碳化硅的增祸中加入

2 g-3 g混合熔剂，搅匀，另取1g混合熔剂覆盖其上，加盖稍留缝隙，然后置于高温炉内，从低温缓慢
升温至1 100'C，保持30 40 min，待试样完全分解，取出增祸，冷却。按GB/T 16555.6分离总硅，滤液

承接于300 ml烧杯中，将合并的滤液浓缩至150 mL，按GB/T 5069.6 EDTA容量法全量测定AI,O,

量。从对应的Sic量中扣除A120,量，即得Sic含量。

分析结果和表述

8.1 分析值的计算

8.1.1 按式((1)计算碳化硅的质量百分含量:

                                      W(%)二

式中:W— 碳化硅的质量百分含量，%;

    m— 空增竭的质量，9;

    M2 - 增W,与沉淀的质量，9;

      m— 试料的质量，9。

J刀

X 700 二 ”........................ ( 1)

所得结果按GB/T 8170-1987的进舍规则修约至两位小数。

2 若三氧化二铝含量(A1,0,0o)高时，按式((2)计算碳化硅的质量百分含量:

W(%) =牌ti众塑        X 100m 卜AI,O,%   .............................. ( 2 )
式中:W— 碳化硅的质量百分含量，%;

      m,— 空增祸的质量，9;

      mZ— 增竭与沉淀的质量，9;

      m— 试料的质量，8=

    所得结果按GB/T 8170-1987的进舍规则修约至两位小数口

8.2 分析值的验收

    检查校正试验中标样的分析值与其标准值是否一致。只有当标样的分析值与其标准值一致时，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。

8.3 最终结果的计算

    当所得的两个有效分析值之差的绝对值不大于其对应的允许差(见表1)时，计算其算术平均值，按

GB/T 8170-1987的进舍规则修约至两位小数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/T 8170-1987的进舍规则修约至两位小数作为该成分的

最终结果
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9 允许差

    在重复条件下所得两个单次分析值的允许差见表1,

                                          表 1 允许差

        含量范围 } 标样允许差 试样允 许差

60.00--80.00 0.80 1.10
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      附 录 A

      (标准的附录)

追加分析和数据处理程序

上述:二— 单次分析值;

      r— 允许差。


