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ГОСТ 27417-98 
(ИСО 4491-4-89)

М Е Ж Г О С У Д А Р С Т В Е Н Н Ы Й  С Т А Н Д А Р Т

IЮРОШКИ МЕТАЛЛИЧЕСКИЕ

Определение общего содержания кислорода 
методом восстановительной экстракции

Metallic powders. Determination o f total oxygen by reduction-extraction

Дата введения 2001—07—01

1 Область применения

Настоящий стандарт устанавливает метод определения общего содержания кислорода в метал­
лических порошках при его концентрациях (массовой доле) до 2 % путем восстановительной 
экстракции при высокой температуре.

По соглашению изготовителя с потребителем данный метод применяют для определения 
общего содержания кислорода в спеченных (порошковых) металлических материалах и металлических 
порошках с массовой долей кислорода более 2 %.

Метод применяется ко всем порошкам металлов, сплавов, карбидов и смесям порошков, 
которые не испаряются в условиях испытания. Проба (образец) может быть в виде порошка или 
прессовки.

Порошок анализируют в состоянии поставки.
Порошок, содержащий смазку или связку, испытать по этому методу невозможно. При наличии 

смазки или связки метод можно применять только после предварительного удаления их способом, 
не влияющим на содержание кислорода в порошке.

2 Нормативные ссылки

В настоящем стандарте использованы ссылки на следующие стандарты:
ГОСТ 14316—91 Молибден. Методы спектра.пшого анализа
ГОСТ 23148— 98 (ИСО 3954—11) Порошки, применяемые в порошковой металлургии. Отбор проб

3 Сущность метода

Испытываемую порцию (навеску) пробы нагревают в графитовом тигле до температуры вос­
становления оксидов в вакууме или потоке инертного газа. Кислород, содержащийся в пробе, 
превращается в оксиды углерода, которые экстрагируются и полностью переводятся в монооксид 
(СО) или диоксид углерода (СО,), определяемые затем соответствующим методом газового анализа.

Язя методов, используемых на практике для определения общего содержания кислорода, 
характерно следующее:

- среда в реакционной камере — вакуум или поток инертного газа (азот, аргон, гелий);
- графитовый тигель (одноразового применения) используется только для одной испытываемой 

навески или накопительный тигель (тигель многоразового использования) — для нескольких последо­
вательно испытываемых навесок;

- реакционная среда — сухая (без жидкой фазы), т. е. в графитовый тигель помещают одну 
испытываемую навеску и восстановление проводят в твердофазном состоянии, т. к. анализируемый 
металл не плавится.

Издание официальное
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ГОСТ 27417-98

С целью ускорения восстановления некоторых металлов используют металлическую ванну 
(восстановление в жидкофазном состоянии). Для этого рекомендуется сначала приготовить ванну из 
плавкого металла (например платины, олова, железа, никеля), способного растворять как углерод, 
так и металл в испытываемой навеске. Нагрев непрерывный, если испытываемую навеску помещают 
в тигель, предварительно нагретый до температуры реакции; при этом восстановление происходит 
в несколько минут.

Нагрев импульсный, если холодный тигель с испытываемой навеской с помощью мощного 
импульса энергии нагревают за несколько секунд до пиковой температуры 3000 ’С, при которой 
восстановление происходит очень быстро.

Определение кислорода по измерению содержания СО и СО, осущесгаляют различными 
методами. Во всех методах используют устройства для химической конверсии, обеспечивающие 
полное превращение оксидов углерода в СО или СО,. Обычно используют следующие аналитические 
методы: объемный (для монооксида углерода); хроматографии (для монооксида углерода); инфрак­
расного поглощения (для диоксида и монооксида углерода); теплопроводности (для монооксида и 
диоксида углерода); кулонометрни (для диоксида углерода).

4 Аппаратура и материалы

Основными элементами установки, используемой для определения содержания кислорода в 
металлическом порошке, являются:

- тигли, изготовленные из графита высокой чистоты;
- устройство для дегазации графитового тигля при высокой температуре;
- устройство для введения испытываемой навески в среду инертного газа или вакуум и дегаза­

ции ее при температуре окружающей среды;
- устройство для удаления газа по ранее установленному температурному циклу;
- поглотитель для удаления воды;
- измерительное устройство для определения монооксида или диоксида углерода.
Перечень измерительных устройств (приборов) для определения монооксида или диоксида углерода 

приведен в приложении /'.
Применение материалов зависит от вида используемого оборудования (например инертный газ 

высокой чистоты — гелий или аргон).
Для калибрования измерительного устройства необходимо использовать газы высокой чистоты, 

монооксид углерода, диоксид углерода или имеющие сертификат эталонные металлические мате­
риалы (стандартные образцы по нормативным документам).

5 Пробы для испытания

Отбор проб для аназиза проводят по ГОСТ23148, если другие требования не указаны в норматив­
ном документе на конкретный порошок.

Анализ проводят на двух испытываемых навесках. Использование более двух навесок для анашза 
может быть установлено по соглашению изготовителя с потребителем.

Применяют несколько способов подготовки испытываемой навески для введения ее в прибор:
- навеску для испытания взвешивают непосредственно в дегазированном тигле;
- некоторое количество порошковой пробы прессуют одноосно в небольшой цилиндрической 

матрице без смазки или наполнителя под давлением от 100 до 200 МН/м- (от 100 до 200 МПа) и 
определяют массу прессовки;

- некоторое количество порошковой пробы помещают в небольшую с заранее известной массой 
капсулу, изготовленную из платиновой, оловянной, никелевой или железо-никелевой фольги вы­
сокой чистоты (содержание кислорода в фольге должно быть известно или определено заранее) и 
взвешивают капсулу с содержимым;

- в случае использования прессовки кусочек ее, подходящий для анализа, взвешивают и 
используют в качестве испытываемой навески.

Все взвешивания при анализе проводят с округлением до ближайших 0,1 мг.
Капсулу из металлической фольги используют только для облегчения введения в прибор 

навески, взятой от пробы. При этом масса капсулы должна быть по возможности наименьшей или 
капсула должна быть изготовлена из того же металла, что и металлическая ванна, в соответствии с
2
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условиями экстракции. Капсулу берут такой массы, при которой сохраняется рекомендуемое соот­
ношение массы ванны к массе навески для данного анализа.

При использовании графитового тигля с металлической ванной для нескольких последователь­
ных анализов проводят дегазацию ванны перед началом каждой экстракции.

В некоторых случаях повышенное отношение массы ванны к массе испытываемой навески по 
сравнению с рекомендуемым минимумом может поддерживаться периодическим добавлением ку­
сочков металла с последующей дегазацией ванны.

Массу испытываемой навески выбирают в зависимости от чувствительности используемого 
прибора и предполагаемого содержания кислорода. Обычно массу навески выбирают в пределах от 
0,1 до 1,0 г.

6 Проведение испытания

6.1 Общие рекомендации
При непрерывном нагреве и восстановлении в твердом состоянии реакция восстановления 

может протекать медленно и время полного восстановления оксидов зависит от содержания 
кислорода. Поэтому невозможно определить условия определения кислорода для каждого из 
анализируемых металлов, сплавов и карбидов и каждого типа применяемых приборов (устано­
вок).

Рекомендуется путем выполнения предварительных испытаний определять оптимальные усло­
вия анализа для конкретного типа материала и предполагаемого в нем содержания кислорода. С 
этой целью на одной и той же пробе проводят ряд последовательных испытаний, ускоряя процесс 
ее восстановления увеличением температуры и (или) времени реакции вплоть до момента, когда 
содержание измеряемого кислорода достигнет максимального и постоянного значения. При восста­
новлении можно также изменять другие параметры (например металл ванны).

Для обеспечения устано&тенных рабочих условий рекомендуется применять только имеющие 
сертификаты эталонные металлы (стандартные образцы по нормативным документам) того же типа, 
что и материал пробы.

Допускается использование в качестве стандартных образцов порошков оксида валь^зрама (У/) и 
оксида эрбия ( /И). Перед использованием порошки прокаливают на воздухе в течение I ч при темпера­
туре: 350 'С — ио/юшок оксида волыррама; 1100 'С — порошок оксида эрбия. I/ригопюв.зенные для ана­
лиза порошки оксидов вольфрама и эрбия хранят в эксикаторе не более 30 сут. Массовая доля кислорода 
в соответствии со стехиометрической фюрмулой состав.1яет: для оксида вольфрама (У!) -  20.70 %, 
для оксида э/)бия (Ш ) — /2.55 %. Восстановителы/ую экстракцию кислорода для этих порошков выпол­
няют по режиму, установленному для жаезного порошка.

6.2 Холостой оиьгг и калибровка
Холостой опыт проводят обычно при тех же условиях, которые выбраны для анализа конкрет­

ного порошка, но без испытываемой навески. Холостм) опыт повторяют дви /юза.
Калибровку или проверку исправности прибора проводят при необходимости по инструк­

циям его изготовителя с использованием чистых газов (монооксида и диоксида углерода) или 
эталонных материалов (стазккзртных образцов) с проверенным (аттестованным) содержанием 
кислорода.

Калибровочный опыт заключается в проведении апаш за двух навесок стандартного образца.
Холостой и кагибрзшочный опыт проводят перед каждыми Ю—15 определениями кислорода в 

метагзических порошках.
Абсолютные допускаемые расхождения для хаюстого опыта принимаются такими же. как йзя 

порошка с массовой долей кислорода менее 0,005 %.
Результаты казибровочного опыта считают правазьнылзи. ест разность измеренной и аттесто­

ванной массовых долей кислорода в стандартном образце не превышает половины допускаемого расхож­
дения на уровне аттестованного значения. Если разность превышает указанные значения, аназиз 
необходимо повторить.

6.3 Измерения (аназиз) проводят в соответствии с инструкциями о работе оборудования 
(установки) при выбранных условиях по 6.1. В приложении Л приведены примеры условий экстра­
кции некоторых металлических порошков.

Требования безопасности — по ТОСТ 143/6. Рекомендуемые методы опредезения кисло/юда в 
метаиических порошках восстановительной экстракцией с хроматографической регистрацией и куло­
нометрическим из.иерение.и приведены соответственно в праюжениях Ь и В.

3
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7 Обработка результатов испытания

7.1 Допускаемые расхождения
Расхождения двух определений не должны превышать значений, указанных в таблице I.
7.2 Результат измерения
Записывают среднее арифметическое двух определений, округленное в соответствии с таблицей 1.

Т а б л и ц а  I

С одерж ание ки слорода (массоиаи 
дол я). Я

М акси м ал ьн о  допускаем ое 
расхож дение дву* определений О круглен ие до  бли ж ай ш его  зн ачен ия

До 0.005 20 % от среднего значения 0.0005
Св. 0,005 • 0.010 10 % от среднего значения 0.001
• 0,010 * 0.02 То же 0.002
•  0.02 * 0,05 5 % от среднего значения 0.002
.  0.05 » 0.10 То же 0.005
* 0.10 * 0.2 » 0.01
•  0.2 .  0.5 » 0.02
.  0.5 • 1.0 » 0.05
► 1,0 .  2.0 0.1

При использовании для а>кыила более двух навесок обработка пазученных результатов должна быть 
отображена в нормативном документе на конкретный порошок.

8 Протокол испытаний

Протокол испытаний должен содержать:
- ссылку на настоящий стандарт;
- все детали, необходимые для идентификации испытываемой пробы:
- метод экстракции (удаления) смазки или связки, если он применялся;
- тип используемого оборудования;
- все необходимые условия измерения (температуру, время, использование металлической 

ванны или капсулы и т. д.);
- результат измерений;
- все операции, не оговоренные настоящим стандартом, или те, которые считаются необяза­

тельными;
- любые случайные явления, которые могли повлиять на результаты.

4
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ПРИЛОЖ ЕНИЕ А 
(справочное)

Примеры условий экстракции некоторых металлических порошков

Т а б л  и ц а  А.1

М еталли ческий  п орош ок Р еак ц и он н ая  среда
М иним альное соотнош ение массы  

ванны  и м ассы  исп ы ты ваем ой 
навески

Т ем пература.*С 1>

Железо, стан. Без ванны или капсулы — 2000

Никель, кобсиьт Без ванны или капсулы — 2S00

Титан Никелевая ванна 12:1 2100

Титан, цирконий, 
гафний

Платиновая капсула и 
платиновая ванна 20:1 2100

Молибден и вольфрам Без ванны - 2400

Ниобий и лантал Никелевая и оловянная 
ванны 5:1 2400

Алюминий Медная ванна 5:1 2400

Медь Без ванны - 1900

Смесь твердых сплавов Железоникелевая и 
оловянная ванна 4:1 2400

Указанная температура является рабочей н используется при непрерывном нагреве (продолжительность 
нагрева от 1 до 10 мин в зависимости от содержания газа). Как правило, экстракция проводится в импульсной 
печи при температуре более 3000 'С . Обычно время потною  прохождения реакции — от 4 до 20 с.
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ПРИЛОЖ ЕНИЕ Б 
(рекомендуемое)

М ет од определения кислорода восст ановит ельной  
экст ракцией с  хром ат ограф ической регист рацией

Б. I  Сущность метода
Метод основам на выделении кислорода, содержащегося в  металлическом порошке (независимо от формы его 

нахождения) в  виде монооксида углерода, при кратковременном (импульсном) нагреве порошка металла в графитовом 
тигле до температуры 2000—2500 ‘С в  потоке гелия с последующим измерением выделившегося монооксида — 
углерода с помощью газового хроматографа.

Б. 2  .Аппаратура и реактивы
Установка для определения кисюрода, приведенная на рисунке Б. I, состоит из баллона с гешем I, редуктора 

2. газовых магистралей J, газового хроматографа типа ЛХМ-72 4, устройства регистрации и обработки сигнала 
детектора газового хроматограф (хроматограф Л ХМ -12 комплектуется потенциометром КСП-4) 5. импульсной 
печи для восстановительного плавления 6. системы питания импульсной печи 7. устройства управления режимом 
работы импульсной печи 8.

I — баллон с гелием; 2 — редуктор: 3 — газовые магистрали; Л — ганпыи хроматограф типа ЛХМ 72; 5  — устройство реги­
страции и обработки сигнала детектора газового хроматографа; 6 -  импульсная печь для восстановительного плавления;

7 — система питания импульсной печи; S  — устройство для управления режимам работы импульсной печи

Рисунок Б .) — Установка Аяя определения кислорода

Нагрев тигля в  импульсной печи сопротивления осуществляется прямым пропусканием тока через тигель.
Система питания импульсной печи обеспечивает формирование импульса тока через графитовый тигель с 

сизой тока 500—600 А при напряжении на тигле 10—12 В. Азипзелызость импульса тока 5—40 с.
Тигель из графта ОС-2 по /юрмативзюму документу наружным диаметром (6 ± 0.1) мм. аысотой (16 ± 0,2) мм, 

глубиной отверстия (13 ± 0,2) мм, толщиной стенки (1,5 ± 0,1) лги. Допускается применение тиглей других 
размеров и из других марок граф т а при условии стабильности их хгектросопротивления, отсутствия примесей, 
искажающих результаты определения, и уточнения режимов экстракции кислорода из пробы.

Весы лабораторные с наибольшим пределам взвешивания 20 г.
Секундомер.
Пинцет медицинский.
Гелий газообразный с массовой долей гелия не менее 99,985 %.
Цеолит синтетический 5А (СаА) зернистостью от 0.25 до 0,50 мм.
Стандартные образцы, для которых режим восстановительного лзавления близок к режиму восстановитель­

ного правления аназизируемых проб.
Б.З Подготовка к  анализу
Перед началом аназиза хроматограф готовят к работе согласно инструкции, устанавливают режим его 

работы и диапазон измерения.
Тигли, отобранные для аназиза, дегазируют в печи импульсного нагрева при температуре 2600 °С в  потоке 

гелия в  течение 5 с.
С помощью элементов регулировки сисзпемы питания импульсной печи устанавливают температуру и 

время экстракции кислорода из аназизируемого порошка. Температуру экстракции выбирают в соответствии 
с приложением А настоящего стандарта. Дгительность импульса тока, нагревающего графитовый тигель, для 
тиглей размерами, указанными в  Б .2. при экстракции кислорода из всех порошков устанавливают равной
(5  ± 0,2) с.

В соответствии с  6.2 настоящего стандарта выполняют измерения с дегазированными тиглями без метаз- 
лических порошков (холостой опыт) и измерения с порошком стандартного образца (градуировочный опыт).

Ь
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По полученный данным вычисляют градуировочный коэффициент К, г/мм2, по /)юрмуле

сот,

ЛГ= -  5;,) loo*
(Б.1)

где с  — массовая дат кислорода в  стандартной образце; 
от, — масса навески стандартного образца, г;
5, — площадь пика монооксида углерода, определенная по хроматограмме при анализе стандартного образца, 

мм2;
50 — площадь пика монооксида углерода, определенная по хроматограмме при хазостом опыте, мм2.

Допускается вместо значения площади использовать значение высоты пика хроматограммы. В этом случае 
градуировочный коэффициент измеряют в граммах на миниметр.

Массу навески определяют по ориентировочной массовой доле кислорода в анализируемом порошке в соот­
ветствии с выбранным диапазонам измерения хроматографа по таблице Б. I.

Т а б л и ц а  Б.1

Массовая воля кислорода, Ч Диапазон измерения хроматографа Масса папески.г.ие менее

До 0.005 1:8 0.9
Св. 0.005 .  0.010 1:8 0.5
* 0,01 » 0,10 1:8 0.3
.  0.1 # 2.0 От 1:16 до 1:32 0,1

Б.4 Проведение анализа
Анализируемый порошок помещают в предварительно дегазированный и взвешенный тигель. Взвешивают 

тигель с порошком, определяют массу навески по разности масс тигля с порошком и пустого тигля.
Тигель с анализируемым порошком устанавливают в печь импульсного нагрева Между хлектродими Потоком 

гелия (или другого инертного газа) продувают камеру печи в течение 1—2 мин для удаления воздуха, затем 
переключают газ-носитель на хроматограф и продолжают продувку до полного вытеснения воздуха из системы. 
Отсутствие воздуха в  системе контролируют по стабилизации линии хроматограммы.

Нагревают тигель с  навеской одним импульсом тока. Параметры температуры и продолжительность 
нагрева — в соответствии с Б.З.

Б. 5  Обработка результатов
Б. 5.1 Массовую долю кислорода X, %, вычисляют по формуле

х _ _ ^ т к  м
т2

где S2 — площадь пика монооксида углерода на хроматограмме, мм2;
— площадь пика монооксида углерода на хроматограмме при холостом опыте, мм2; 

от, — масса навески анализируемого порошка, г;
К — граду ировочный коэффициент, г/мм2.

Б. 5.2 Абсолютные расхождения двух определений не должны превышать значений, указанных в таблице 1 
настоящего стандарта.
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ПРИЛОЖ ЕНИЕ В 
(рекомендуемое)

Метод опре()еления кислорода восстановительной 
экстракцией с кулонометрическим намерением

В. I  Сущность метода
Метод основан на выделении кислорода, содержащегося в  метаиических порошках в  виде монооксида углерода, 

при кратковременном (импульсном)  нагреве порошка в графитовом тигле в  потоке аргона с последующим доокис- 
лением монооксида углерода до диоксида углерода и измерении массовой доли диоксида углерода кулонометрическим 
титрованием.

В.2 Аппаратура и реактивы
Анализатор АК  75/6/7. Допускается использование анализатора АК 7516.
Графитовые тигли, реактивы, растворы и газы в соответствии с техническим описанием анагизатора.
Стандартные образцы в соответствии с Б.2.
B .J Подготовка к  анализу
Устанавливают рекомендуемый режим аназиза металлических порошков: температура — в  соответствии с 

приложением А настоящего стандарта, длительность нагрева — 40 с.
Режим дегазации графитового тигля: температура — 2600 ‘С, длительность нагрева — 60 с.
Масса навески — от ОД до 1,2 г.
В. 4 Проведение анализа
Аназиз проводят в соответствии с техническим описанием анализатора.
В. 5  Обработка результатов
В. 5.1 Массовую долю киезорода при кажекзм определении считывают по цифровому табло анализатора.
В.5.2 Абсолютные расхождения результатов двух определений не дазжны превышать значений, указанных в 

таблице I настоящего стандарта.
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ПРИЛОЖ ЕНИЕ Г 
(справочное)

ГОСТ 27417-98

Перечень приборов для измерения массовой доли 
монооксида или диоксида углерода

Т а б л и ц а  Г.1

Наименование прибора Предприятие <фкрмз)-прои:1в<>дм>ель

ЛК 7516. ЛК 7516П 
R 0  16. 17. 116. 316. 416 
ТС-136. 436. 30. 36 
ЕЛО 220. 202 
D-mat 353. OSA-mat 353 
ON-ntat 822. 812. 821. 850

НПО «Черметавтоматика» 
«Лско». США 
«Лека», США 
«Бсльцерс», Лихтенштейн 
•Ш троляйн», ФРГ 
«Штролийн*. ФРГ

П р и м е ч а н и е  — Допускается применение других средств измерений с  метрологическими 
характеристиками не хуже, чем у  вышеуказанных приборов.
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