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ГОСТ 30355.2-96

Введение

Н астоящ ий  стандарт разработан методом прям ого применения меж дународного стандарта 
И С О  3425— 75 (п ервое издание) «С ер а  техническая. О пределение золы  при температуре 850— 900 °С  
и остатка при температуре 200 °С »  с дополнительны м и  требованиями и изменениями, отраж ающ ими 
потребности экон ом и ки  страны, а именно:

- предусм отрено прим енение стандарта д ля  сертификации технической серы;
- приведены  пределы  использования метода;
- наим енования единиц  ф изических величин  приведены  в соответствие с требованиями 

Г О С Т  8.417;
- указаны конкретны е наименования, типы  и марки аппаратуры и реактивов (вм есто приве

денной  допускается использовать другую  аппаратуру, показатели качества которой соответствуют 
требованиям внедряем ого стандарта);

- расш ирены  требования и приведены пояснения для облегчения вы числения результатов 
анализа;

- приведена ф ормула для  определения м ассовой  доли  нелетучих при температуре 200 °С б и 
тумных соединений  в технической  сере;

- приведен перечень использованны х при разработке стандарта нормативны х документов.
Н астоящ ий  стандарт действует наравне с Г О С Т  127.2 и используется по согласованию  между

изготовителем  и потребителем  технической серы. Результаты анализов, полученны е в соответствии 
с этими стандартами, сопоставимы  в пределах погреш ностей  определений.

Технические отклонения в тексте напечатаны вразрядку, а д ополнительны е требования и 
изменения — полуж ирны м  курсивом.
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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

СЕРА ТЕХНИЧЕСКАЯ

Определение золы при температуре 850—900 °С и остатка при температуре 200 X

Sulphur for industrial use. Determination o f  ash at 850—900 °C and o f residue at 200 °C

Дата введения 2000—01—01

1 Назначение и область применения

Н астоящ и й  стандарт устанавливает м етоды  оп ределен и я  содерж ания (.массовой доли) золы  при 
тем пературе 850— 900 “С  и остатка при тем пературе 200 °С  в технической  сере.

М етод ы  при м ен и м ы  д ля  техн и ческой  серы , содерж ащ ей (с  массовой долей) не м енее 98 % 
элем ен тарн ой  серы  (А ), в п ересчете на сухое  вещ ество, т. е. продукта, вы суш ен н ого  в течение 2 ч 
при тем пературе <80 °С.

М е т о д ы  п р и м е н я ю т с я  п р и  м а с с о в ы х  д о л я х  з о л ы  и о с т а т к а  в 
I е х н и ч е с к о й  с е р е  б о л е е  0,005 %.

Примечание — Расхождение между содержанием (массовой долей) в процентах золы при температуре 
850--900 °С и остатка при температуре 200 “С в пересчете на сухое вещество соответствует содержанию  (массовой 
доле) «нелетучих битумных соединений» при температуре 200 “С.

Стандарт пригоден для целей сертификации.

2 Определение золы при температуре 850—900 °С

2.1 Сущ ность метода
М ед лен н о е  сж игание на воздухе пробы  вы суш енной  серы.
Н агревание в печи при тем пературе 850— 900 °С  с п оследую щ и м  взвеш иванием .
2.2 Аппаратура
Л абораторная  аппаратура:
- сито с сеткой 2 Н по ГОСТ 6613;
- весы лабораторные общего назначения 2-го класса точности по ГОСТ 24104;
- набор гирь общего назначения 2-го класса точности по ГОСТ 7328 массой 210 г;
- шкаф сушильный типа СНОЛ, обеспечивающий устойчивую температуру нагрева (80±2) °С;
- эксикатор по ГОСТ 25336.
2.2.1 Ф арф оровая  чаш ка вы сокая по ГОСТ 9147.
2.2.2 Н агревательная п литка  по ГОСТ 14919 или  горелка Бунзена и о гн еуп ор н ы й  треугольник .
2.2.3 Э лектрическая  печь типа СНОЛ обеспечиваю щ ая устойчивую  тем пературу нагрева 

8 5 0 -9 0 0  °С.
2.3 Отбор и подготовка проб
Отбор и подготовка проб — по ГОСТ 127.3.
П р об у  д ля  оп ред елен и я  изм ельчаю т д о  размера частиц не более  2 мм , т. е. просеивают сквозь 

сито с сеткой 2 Н по ГОСТ 6613, а затем вы суш иваю т в суш и льн ом  ш кафу при тем пературе 80 °С  в 
течение 2 ч.

Издание официальное
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ГОСТ 30355.2— 96

2.4 Методика определения
2.4. i Проба для определения
50 г анализируемой пробы (2.3) взвешивают с точностью до 0,001 г и помещают в чашку (2.2.1), 

предварительно прокаленную при температуре 850—900 ‘С, охлажденную в эксикаторе и взвешен
ную с точностью до 0,001 г

2.4.2 Чашку с пробой (2.4.1) устанавливают на электрическую плитку (2.2 2) (или на огнеупор
ный треугольник над горелкой Бунзена) и слегка расплавляют серу. После этого расплавленную серу 
поджигают с помощью небольшого газового пламени (например, ог юрелки Бунзена). Нагревание 
регулируют так, чтобы сера медленно горела до полного сгорания (температура должна быть 
достаточной, чтобы полное сжшание серы длилось 3—4 ч).

Чашку с остатком от сжигания серы прокаливают в печи (2 2 3) при температуре 850—900 °С, 
охлаждают в эксикаторе и взвешивают с точностью до 0,001 г, затем ее опять помешают в печь и 
повторяют эту операцию до тех пор, пока расхождение между последовательными взвешиваниями 
буде т меньше 0,005 г.

2.5 Обработка результатов определения
Содержание (массовую долю) золы Xt в пересчете на сухое вещество, %. вычисляют но формуле

X, 100 , ( 1)

где т ] — масса остатка после прокаливания, i; 
тп — масса анализируемой пробы, г.

Резульга гы вычисляют с точностью до третьего десятичного знака.

Примечания
1 Массовую долю золы X; в пересчете на сухое вещество, %, допускается вычислять по формуле

X ,
тп 1 т4 -  т<- _ 1 .Л юо, 

т0 (2)

где то — масса опили шруемои пробы, г; 
т4 — масса чашки, с,
т у — м асса чашки с ост ат ком после прокаливания, г.

2 К а к р с i у л I, I d г о п р е д е л е н и я  п р и н и м а ю !  с р е д н е е  а  р и ф м t i и 
ч е с к о е р .* i у л ь 1 а т  о п п и \ х п а р а  л л с л м :  ы х о п р е д е л е н и й ,  о т н о с и т е  i ь 
н о е д о п у с к а е м о е  р а с х о ж д е н и е  м е ж д у  к о т о р ы м и  н с  п р е в ы ш а е т  30 V

П р е д е л ы  д о п у с к а е м о й  о т н о с и  i е л ь н п и  с у м м а р н о й  п о т  р е ш  н о е т  и 
р е з у л ь т а т а  о п р е д е л е н и я  ±]5 %

2 .6  П р о т о к о л  оп ред елен и я
П р о т о к о л  о п р е д е л е н и я  д о л ж е н  в к л ю ч а я  с л е д у ю щ и е  д а н н ы е
- с с ы л к у  на п р и м е н я е м ы й  м ето д ;
- р езульта ты  ч п р и м ен я ем ы м  м ет о д  их вы р аж ен и я ;
- о т к л о н е н и я , з а м е ч е н н ы е  iso в р ем я  о п р е д е л е н и я ,
- л ю б у ю  п р о ц е д у р у , не в к л ю ч е н н у ю  в н а ст о я щ и й  стан дарт  и л и  сч и т а ю щ у ю с я  н ео б я за т е л ь н о й

3 Определение остатка при температуре 200 °С

3.1 Сущность метода
М е д л е н н о е  в ы п а р и в а н и е  п р и  т ем п ер а т ур е  200 °С  в а тм осф ер е  а зота  л е т у ч и х  в ещ еств  и сер ы , 

со д ер ж а щ и х ся  в п р о б е , с  п о с л е д у ю щ и м  в зв еш и в а н и ем  остатка .
3.2 Аппаратура
Л а б о р а т о р н а я  ап п аратура  (2 .2 ), за исключением (2 .2 .1 —2.2 .3), а  такж е:
3 2.1 С о с у д а  д л я  с ж и га н и я  п л о щ а д ь ю  п о в ер х н о ст и  ~  50 с м 2 (н а п р и м е р , ф а р ф о р о в ая  лод оч к а  

идя с ж и га н и я  р а зм ер о м  80 у 60 м м ; чашка или низкий тигель по ГО С Т 9147, чаша или низкий тигель 
по ГО С Т 19908 номинальной вместимостью 20 см ).

3 2.2 Э л е к т р и ч е с к а я  п е ч ь  типа СН ОЛ , о б е с п е ч и в а ю щ а я  у с т о й ч и в у ю  т ем п ер а тур у  нагрева 

(2 (К Ь  НО 'С

?
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3 2 3 Bvijjjio i с азотом по Г О С Т  0203, снабж енный редукт ором .
3.2.4 Гаэопромывшель вместимостью 200 с м 1 (с киянка для промывания газов номинальной вм ес

т имост ью  200  сл** по Г О С Т 25336), на 3/4 иполпенный серной кислотои плотностью р - 1,84 г /см  
по ГО С Т  4204.

3.3 Отбор и подготовка проб
См. 2.3.
3.4 Методика определения
3 4.1 Проб? для определения
2 г пробы (3.3), взвешенной с точностью до 0,0002 г, помещают в предварительно высушенную 

при температуре 200 °С, охлажденную в эксикаторе и взвешенную с точностью до 0,0002 i посуду 
(3.2.1).

3.4.2 Определение
Печь (3.2 2), нагретую до температуры (200±10) °С, заполняют азотом. Для этою на дне печи 

рядом с впускным отверстием должна быть вмонтирована стеклянная трубка, соединенная резино
выми трубками с тоиромывагелсм (3 2 4) и затем с редуктором баллона с азотом (3.2 3) Скорое !ь 
подачи азота регулируют до 2—3 пузырьков в секунду.

Посуду с пробой (3.4.1) помещают в печь (3.2.2), нагретую до температуры (200+10) Т \  и 
прокаливают до постоянной массы. Для этого требуется около 10 ч.

Посуду вынимают ит печи, охлаждают в эксикаторе в течение -  30  мин  и взвешивают с 
ючностыо до 0,000? i . Затем снова помещают посуду в печь и повюряюг через каж ды е -  30  мин все 
операции ло iex нор, пока разница между двумя последовательными взвешиваниями б>дет меньше 
0,001 г

3.5 Обработка результатов определения
Содержание (м ассовую  долю) осштка после прокаливания при температуре 200 X  Х2 в пере 

счете на сухое вещество. % вычисляют но формуле

"  гп:

где гщ - масса остатка после прокаливания при температуре 200 "С. г; 
т } — масса анализируемом пробы, !

Примечания
1 М ассовую  долю  ост ат ка после прока^швания при т емперат уре 2 0 0  С АЗ в  пересчет е на сухое вещ ество, 

%, допускает ся вычислят ь по ф орм  еле

пз2 * ти
Л  У -

т*>
т 7

100 (4*

гд е  т 2 — м а сса  апалиш руем ой пробы , г; 
wi(s м а сса  посуды (3 .2 .1 ), г;
m~j —  м асса  посуды  с  ост ат ком  после прокаливания , г.

2  Р езульт ат ы  определений округляю т  до м ан ат ах  цифр в соот вет ст вии с норм ам и, установленными  
ст андарт ам и или другим  норм ат ивны м  докум ент ом  на т ехническую серу.

3 К а к р : i у  'I ы  ; п  о п р е д е л е н и я  и р и и и м а ю т  с р е д н е  е а р и ф м с т и ч е с- 
к о е  р е 1 у л ь  г ; п  и в д в у х  п а р а  л л с л ь и ы \  о п р е д е л е н и й о  i н о с и г е л >> в о е 
п о п у с к а е м о е  р а с х о ж д е н и е  м е ж д у  к о т о р ы м и  н с п р е в ы ш л е т  30 %

П р е д е л а  д о п у с к а е м о й  о т н о с и т е л ь н о й  с у м  м а р м и и  и о г р е ш  н о й  п 
р е з у л ь т а т а  о п р е д е л е н и я  ±15%.

4  М ассовую  долю нелетучих при т ем перат уре 200  VC  X $ бит ум ны х соединений в  пересчет е на сухое 
вещ ест во , %,  вычисляю т  по ф ормуле

Х^ =  Х { Ху, (5 )

где Х \ — см. 2 .5; 
Х 2 — см. 3.5.

3.6 Протокол определения
См. 2.6
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П РИ Л О Ж Е Н И Е  А  
(справочное)

Нормативные ссылки

В  настоящем стандарте использованы ссылки на следующие стандарты:
ГОСТ 8.417—81 Государственная система обеспечения единства измерений. Единицы физических величин 
ГОСТ 127.2—93 Сера техническая. Методы испьапаний 
ГОСТ 127.3—93 Сера техническая. Отбор и подготовка проб 
ГОСТ 4204—77 Кислота серная. Технические условия
ГОСТ 6613—86 Сетки проволочные тканые с квадратными ячейками. Технические условия 
ГОСТ 7328—82 М еры массы общего назначения и образцовые. Технические условия 
ГОСТ 9147—80 Посуда и оборудование лабораторные фарфоровые. Технические условия 
ГОСТ 9293—74 Азот газообразный и жидкий. Технические условия
ГОСТ 14919—83 Электроплиты, электроплитки и жарочные электрошкафы бытовые. Общие технические 

условия
ГОСТ 19908—90 Тигли, чаши, стаканы, колбы, ворошеи, пробирки и наконечники из прозрачного кварцевого 

стекла. Общие технические условия
Г О С Т 24104—88 Весы лабораторные общего назначения и образцовые. Общие технические условия 
Г О С Т 25336—82 Посуда и оборудование лабораторные стеклянные. Типы, основные параметры и размеры
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