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零时间，在零时间应立即保持初始总应变或标距恒定。在试验期间试样应变的波动应控制

在土5 x 10-bmm/mm以内。

A2.4 连续或定时记录试验力和试验温度，必要时监测试样的初始总应变或标距。采用定
时记录时，如无其他规定，建议按下列时间间隔记录:lmin, 3min, 6min, 9min,15min, 30min,

45min,1h,1.5h,2h,4h,8h,10h,24h，以后每隔24h记录一次，直至试验结束。

A3 试验数据处理

A3.1

A3.2

达到规定试验时间的松弛率按式(Al)计算:

*(%)=Fo-F,又，。。
                厂0

(Al)

为了比较材料的相对松弛特性，可以绘制松弛率与对数时间或对数松弛率与对数时
间的关系曲线。

A3.3 可以绘制剩余试验力或松弛力与时间或对数时间的关系曲线，或绘制对数剩余试验
力或对数松弛力与对数时间的关系曲线。

A3.4 可以采用试验数据的线性回归分析方法对试验数据进行推算。推算1000h的应力

松弛性能时，建议最短试验时间不少于100ho
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9.《钢铁及合金中碳量的测定》GB 223.1-81

总则及一般规定按GB 1467-78执行。

一、 碱石棉吸收重t法

    1.方法提要

    试样置于高温炉中加热并通氧嫩烧，使碳氧化成二氧化碳，混合气体经除硫后，以已知

重量的内装碱石棉的吸收瓶吸收二氧化碳，称量。由吸收瓶之增重，计算试样中的含碳
量。

    适用范围:本法适用于生铁、碳钢、合金钢、高温合金、精密合金、铁粉。

    测定范围:0.10%一5.0%0
    2.试剂与仪器

    碱石棉①:固体(10-20目或20--30目)。

    助熔剂②。

    氧气③。

    仪器装置(见图1)0
    洗气瓶:3个，其中(5)(7)为空瓶，(6)内盛重铬酸钾一硫酸饱和溶液〔称取30g重铬酸
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  t

                                        图 1

1-氧气瓶;2一分压表;3-流量计;4-缓冲瓶;5,7一空洗气瓶;6-洗气瓶;8一干燥塔;9-管式

炉;10-瓷舟;11-瓷管;12,13一球形干澡管;14一四联球;15一水吸收瓶;16 二氧化碳吸收瓶

钾置于600mL烧杯中，加30 - 40mL水，加热溶解，低温蒸发至近干呈结晶状，加500mL硫

酸(比重1.84)微热使结晶溶解〕，装人量约占瓶高度的三分之一。
    干燥塔:下层装碱石棉，上层装无水高氯酸镁④，中间隔以玻璃棉，底部及顶端也铺以玻

璃棉。

    瓷管:长600mm，内径23mm，使用时先检查是否漏气，然后分段灼烧，瓷管两端露出炉
外部分长度不小于175mm，以便燃烧时管端仍是冷却的。

    瓷舟:97,88,77mm均可，使用前须在1000'C高温炉中灼烧1-y2h，冷却后置于盛有碱
石棉或碱右灰及无水氯化钙的不涂油的干燥器中备用。
    管式炉;附热电偶与温度自动控制器。

    球形干燥管:2个，其中(12)装干燥脱脂棉;(13)装颗粒活性二氧化锰，两端塞有脱脂

棉。除硫失效时，应重新更换。

    四联球(见图2):内盛重铬酸钾一硫酸饱和溶液(配制方法与洗气瓶中所盛的重铬酸钾

一硫酸饱和溶液相同)，装人量约为球体积的五分之二。

    水吸收瓶(见图3):内盛五氧化二磷或无水高氯酸镁，上下均匀地铺以玻璃棉。

    二氧化碳吸收瓶:内装有碱石棉，底部均匀地铺以玻璃棉，表面铺10-15mm五氧化二

磷或无水高氯酸镁，其总重量不超过100g0

剔
一
.

图 2 图3 水吸收瓶
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136 第一部分 主要建筑材料的检测方法标准

    长钩:用低碳镍铬丝、耐热合金丝制成，用以推、拉瓷舟。

    3，分析步骤

    将炉温升至所需温度(1200一1350̀t)后，检查装置是否严密不漏气(将盛有试样的瓷舟

置于瓷管内，塞紧瓷管橡皮塞，观察四联球中重铬酸钾一硫酸饱和溶液是否有回流现象，如
有回流，表明仪器装置严密不漏气)，接上水吸收瓶和二氧化碳吸收瓶，并顺次转开活塞⑤，

通氧(1000mm/min)空洗3一5.i.) ，关闭氧气和2个吸收瓶的活塞，取下二氧化碳吸收
瓶⑦，置于干燥器中，用长钩将瓷舟拉出，待吸收瓶冷却至室温，称得重量后，装在原处即可

进行试样分析⑧。
    称取试样⑨，置于瓷舟中铺匀，如适量助熔剂②，启开橡皮塞，将瓷舟放人瓷管内，用长钩

推至高温处，立即塞紧橡皮塞，预热20s左右⑩，然后依次转开水吸收瓶及二氧化碳吸收瓶

活塞，使这2个吸收瓶和大气相通，立即转开供氧活塞，调节氧气流速〔燃烧时通氧

1500mL/min)，待试样燃烧完全。，减速通氧(600一1000mUmin)，吸收5min左右，关闭氧
气和2个吸收瓶的活塞，取下二氧化碳吸收瓶，置于干燥器中，用长钩将瓷舟拉出⑩，待吸收

瓶冷却至室温，称重。

    碳的百分含量按下式计算:

C(96)=
(W2一WI) x 0. 2729

            W
x 100

式中 W,— 吸收二氧化碳前吸收瓶的重量(9);

      WZ— 吸收二氧化碳后吸收瓶的重量(9);

      w— 称样量(9);
  0.2729— 二氧化碳换算为碳的系数。
    注:①严重吸水和结块的碱石棉不宜作重量法定碳的吸收剂。

        ②助熔剂加人量参照表:

，} !h(竺 锡(粒、片) 铜或氧化铜
锡(粒、片)
+纯铁粉

  (1+1)

氧化铜+钝铁粉
    (1+1)

五氧化二钒

十纯铁粉

  (1+1)

生铁、碳钢及中、
  低合金钢

0.25-0.5 0.25-0.5

高合金钢、高温合
  金、精密合金 0.25-0.5 0.25-0.5 0.25-0.5

    助熔剂中含碳量应不超过0.005%。使用前应作空白值检查，并从分析结果中减去。

③如氧气质量不好，则将氧q1通过5501C氧化铜转化炉处理〔即一般管式炉，瓷管中装氧化铜加热

  至550U),然后再通过碱石棉净化管。

④应避免与有机物接触，以防发生爆炸。

⑤操作时吸收瓶塞孔切勿开错，其塞上的小孔务必对准导出口，否则通氧气后，由于压力的增加，

  导致吸收瓶活塞蹦出，或使四联球中重铬酸钾溶液发生倒流。严重时不能继续工作，必须将装

  置和联结用的橡皮管更换，且要用标样检查。

⑥如系新装碱石棉吸收剂，应通氧20-30min,称重后再通氧3-5min，并重复1一2次，其前后二

  次差值，应小于0.4mg(减轻重量超过此数较大时，说明有失水现象，不能使用)。然后分析二
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  次含碳量较高的试样，吸收称重，再分析标准试样，吸收正常后才可分析试样。

⑦当吸收瓶中碱石棉变白色的高度将近全部碱石棉高度三分之一时或每1飞碱石棉吸收约0.7g

  二氧化碳时，必须更换新吸收剂。在安装碱石棉吸收瓶时，动作要迅速，否则会很快吸收空气

  中的二氧化碳和水分。吸收瓶装得好坏对分析结果有很大关系。如果底部玻璃棉铺得均匀，

  吸收时二氧化碳均匀地上升，吸收效果好，反之效果就差。

⑧连续分析试样时，可由后一次重量减去前一次重量的差，求得其含量。如果分析工作间断

  20min以上，应重新通氧空洗3-5min，重新称得吸收瓶重量。碱石棉吸收瓶应严防高温和阳

  光直接照射，以防失重。

⑨称样参照表:

含量范围〔%) 称样量(g) 含量范围(%) 称样量(g)

()1一n 3 2.000 2.0-3.0 1. 000-0. 5((A

0.3-2.0 3.0-5.0 0.5000-0.2500

        ⑩预热时注意观察四联球中重铬酸钾溶液近炉管液面上升至近弯管时，立即通氧气

        ⑧可以观察四联球中重铬酸钾一硫酸溶液由缓慢跳动转为恒速跳动，表明试样已燃烧完全。

        0应检查瓷舟，观察钢样燃烧情况，如燃烧不好(熔渣不平，断面有气孔)，需重新称样测定。

二、气体容t法

    1方法提要

    试样置于高温炉中加热并通氧燃烧，使碳氧化成二氧化碳，混合气体经除流后收集于量

气管中。然后以氢氧化钾溶液吸收其中的二氧化碳，吸收前后体积之差即为二氧化碳体积，
由此计算碳含量。

    适用范围:本法适用于生铁、铁粉、碳钢、合金钢、高温合金及精密合金。

    测定范围:0.10%-2.00,60

    2.试剂与仪器

    助熔剂①:锡粒(或锡片)、铜、氧化铜、五

氧化二钒、纯铁粉。

    氧气。

    仪器②装置(见图4)0

    氧气表:附有流量计及缓冲阀。

    洗气瓶:3个，其中(3)为空瓶。(4)内盛

高锰酸钾一氢氧化钾洗液(称取30g氢氧化
钾溶于70mL高锰酸钾饱和溶液中)，装入量

约占瓶高度的三分之一。(5)内盛硫酸(比重

1.84)，装人量约占瓶高度的三分之一。
    干燥塔:上层装碱石棉(或碱石灰)，下层

装无水氯化钙，中间隔以玻璃棉，底部及顶端

也铺以玻璃棉。

    管式炉③:附热电偶与温度自动控制器。

1氧气瓶;2-氧气表;3-缓冲瓶讨、5-洗气瓶;6一干燥

塔;7一供氧活塞沼~玻璃磨口塞;9-管式炉;10-温度自

动控制器(或调压器);11-薄形干操管;12-除硫管;13-

容量定碳仪(包括:蛇形管a、量气管b、水准瓶。、吸收器

              d、小活塞e、三通活塞f)
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    球形干燥管:内装干燥玻璃棉④。
    除硫管:直径10一15mm、长约100mm的玻璃管，内装4g颗粒活性二氧化锰(或粒状钒

酸银)，两端塞有脱脂棉。除硫剂失效时应重新更换④⑤。
    容量定碳仪⑥零件及装置见仪器说明书。
    瓷管:长600mm、内径23mm〔亦可采用相近似规格的瓷管)，使用时先检查是否漏气，然

后分段灼烧。瓷管两端露出炉外部分长度不小于175mm,以便燃烧时管端仍是冷却的。粗

口端连接玻璃磨口塞，锥形口端用橡皮管连接于球形干燥管。

    瓷舟:长88或97mm，使用前须在1200℃管式炉中通氧灼烧2-4min，也可于1000℃高

温炉中灼烧lh以上，冷却后贮于盛有碱石棉或碱石灰及无水氯化钙的未涂油脂的干燥器中
备用。

    长钩:用低碳镍铬丝、耐热合金丝制成，用以推、拉瓷舟。
    3.分析步骤

    将炉温升至1200-1350*C ，检查管路及活塞是否漏气，装置是否正常，燃烧标准样品，
检查仪器及操作⑧。
    称取试样(含碳1.5%以下称0.5000-2.000g,1.5%以上称0.2000 -0.5000g)置于瓷

舟中覆盖适量助熔剂①，启开玻璃磨口塞(8)，将瓷舟放入瓷管内，用长钩推至高温处，立即

塞紧磨口塞，预热lmin，根据定碳仪操作规程操作，测定其读数(体积或含量)。启开磨口

塞，用长钩将瓷舟拉出⑨，即可进行下一个试样分析⑩。
碳的百分含量按下式计算⑧:
(1)当标尺的刻度是体积(mL)时:

                            C(%)=二生xI竺fx
    W

100

式中 A- 温度16̀C、气压1013毫巴(mbar)，封闭液面上每毫升二氧化碳中含碳重量

          (g)。用酸性水作封闭液时A值为。.0005000g。用氯化钠酸性溶液作封闭
          液时A值为0.0005022g;

      V— 吸收前与吸收后气体的体积差，即二氧化碳体积(rnL) ;

      f一一温度、气压补正系数，采用不同封闭液时其值不同，见附录表1及表2;
      W— 称样量(g).

    (2)当标尺的刻度是碳含量(例如上海产的定碳仪把25mL体积刻成含碳量为

1.250%;沈阳产的定碳仪把30mL体积刻成含碳量为1.500%)时:

C(%) =AxXx'20x fx100

式中 A,f,W— 代表的意义与上式相同;

X— 标尺读数(含碳量);

20一 标尺读数(含碳量)换算成二氧化碳气体体积(ML)的系数(即;4尧不或
                                                                                                                                                              . .乙 _，U

  3口、_
1.500'"

注:①助熔剂中含碳量一般不超过0.00596，使用前应作空白试验，并从分析结果中扣除。助熔剂加

      人量见碱石棉吸收重量法中注②。
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      ②定碳仪应装置在室温较正常的地方(距离高温炉约300-500mm)，避免阳光直接照射。

        ③高温加热设备也可用高频加热装置。

        ④更换水准瓶所盛溶液、玻璃棉、除硫剂、氢氧化钾溶液后，均应做几次高碳试样，使二氧化碳饱

          和后，方能进行操作。

        ⑤如分析含硫量高的试样(0.2%以上)，应增加除硫剂量，或多增加一个除硫管

        ⑥可用沈阳玻璃仪器厂或上海玻璃仪器厂生产的定碳仪。

          量气管必须保持清洁，有水滴附着量气管内壁时，须用重铬酸钾洗液洗涤

          量气管中装酸性水〔于1000-L硫酸(1+1000)中加数滴0.1%甲基橙溶液，使溶液呈淡红色，

        混匀〕或氯化钠酸性溶液「称取26g氯化钠溶于74m1水中，加数滴0. 1%甲基橙溶液，加硫酸
          (比重1.84)至淡红色]。

      ⑦碳钢、低合金钢12001;，难熔合金13501; .

        ⑧吸收器及水准瓶内溶液的温度以及混合气体的温度，三者应基本相同，否则将产生正、负空白

          值。因此在测定前应通氧气重复做空白数次直至空白值稳定，方向进行试样分析。由于室温

          变化及工作过程引起冷凝管中水温变动，因此工作中须经常测空白，从结果中扣除

        ⑨观察试样是否燃烧完全，如燃烧不完全须重新分析。

        ⑩如分析完高碳试样后，应空通一次，才能接着作低碳试样的分析

        0采用水银气压计时，气压值按下式校正。

                    P=P,(1一0.000163t一0.0026-4一0. 0000002H)
式中 P一一.校正后的气压值(mbar) ;

    P'— 水银气压计测得的气压值(mbar) ;

      t— 水银气压计所在处温度(℃);

      91— 水银气压计所在处纬度(度);
      月— 水银气压计所在处海拔高度(m)。

三、游离碳测定法

    1.方法提要

    试样经酸溶解后，滤取游离碳，经碱洗、酸洗、水洗并烘干后，根据游离碳含量选择适当

的测定方法测定游离碳。

    适用范围:本法适用于生铁、碳钢。

    测定范围:0.0396-5.0%.

    2试剂与仪器

    酸洗石棉:经1000℃高温通氧处理后备用。

    氢氟酸(比重1.15)0

    硝酸(1+1>.

    盐酸(5+95)0

    氢氧化钠溶液(596).

    硝酸银溶液(196):称取1g硝酸银溶于100ML硝酸(1+100)中。
    古氏增涡(20niL).

    瓷舟:长97rnm，需在1000℃高温炉中灼烧1h以上，冷却，贮于盛有碱石棉或碱石灰及
无水氯化钙不涂油的干燥器中备用。

    3.分析步骤
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    称取试样①(随同试样做试剂空白)置于250mL烧杯中，加硝酸(1+1)①，立即盖上表面
皿，如溶解反应激烈，则将烧杯置于冷水浴中，溶解将近完毕时②，用水冲洗并移去表面皿，
加1一ZmL氢氟酸(比重1.15)，加热溶解后煮沸smin，加100mL热水，再煮沸10min。

    趁热用已铺好酸洗石棉的古氏增塌减压过滤，先将上层的澄清液注于石棉滤层上，再将

烧杯中的游离碳用热水以倾泻法洗涤5一6次，然后将所有的游离碳全部移至石棉滤层上，
停止抽气。加101月LS%氢氧化钠溶液，保持4一smin后再抽滤，用盐酸(5*95)洗5一6次，

然后用热水洗涤游离碳及石棉滤层至无氯离子为止(可收集ZmL滤液于试管中，加1滴1%
硝酸银溶液检查)。

    取下古氏增祸，将石棉层及游离碳全部移至瓷舟内(附着于增竭壁上的游离碳，可用小

块石棉以玻璃棒或镊子将其擦出)。将瓷舟置于120一140℃烘箱中干燥30一45min，取出，
根据游离碳含量，选择重量或容量法(燃烧温度控制在1000℃)进行测定。减去试剂空白值

后，计算游离碳的百分含量。

    注:①生铁及铸铁试样的称取，应按下法进行:将钻取的试样1009，经60目筛及100目筛筛分(筛分

          时必须盖紧，避免石墨损失)，使分为粗、中、细三部分，然后按三部分所占重量比例，称取相应

            的试样。

    称取试样及加人试剂参照表:

含量范围

  (%)

称 样 量

  〔9)

加硝酸(1十1)

  (吐) 一
{含，范围
I L%)

称 样 量

  (9)

加硝酸(1+1)

    (InL)

003一0.仍 ，州加1 80 一0 5一10 1000 30

0_05一02 4 000     }飞0一30 0乡以月) 20

02一05 2000     一一 021众} 20

对于片状或块状试样，硝酸(1+1)用量可按上表再补加50%的量。例如称取29试样，加
叨mL硝酸(1+约，如块样则应增加至60n山

②对粒度较大的试样，如较厚的片样或块样，应经常用平头玻璃棒将粒状物碾碎

四、碳 ， 允许 差

含碳量(%) 允计差(%) 含碳量(%) 允计差(%)

00300一00500 。.。。。 ! 1001一2，1洲洲】 0035

0051一0.100       一 2.001一3000 0.045

0101一0.250       {一 :.ot一400 005

0251一05阅       j一 4.朋 以上 0 07

0501~10加       {{一

注:自本标准实施之日起胡335(2)一78中气体容量法、碱石棉吸收重量法，游离碳(0.03%一40%)及、旧945《6)一78

    中气体容t法(01%一02%)作废。
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此允许差仅为保证与判定分析结果的准确度而设，与其他部门不发生任何关系。在平

行分析二份或二份以上试样时，所得之分析数据的极差值不超过所载允许差两倍者(即士允

许差以内)，均应认为有效，以求得平均值。

    用标准试样校验时，结果偏差不得超过所载允许差。
    (说明:气体溶量法测定碳的温度、气压补正系数表未附，需要时另行去找)。

10.《钢铁及合金中硫量的测定》GB 223.2-81

    总则及一般规定按GB 1467-78执行。

一、氧化铝色层分离--0酸钡重t法

    1.方法提要

    试样在饱和澳水中用盐酸一硝酸溶解，高氯酸冒烟，过滤除去硅、钨、妮等，并通过活性

氧化铝色层柱除去大部分干扰元素后，用稀氢氧化按洗脱色层柱上的硫酸根，以硫酸钡重量
法测定硫。

    适用范围:本法适用于生铁、铁粉、碳钢、合金钢、高温合金和精密合金。
    测定范围:0.003%以上。

2.试剂与仪器

氢氟酸(比重1.15)0

冰乙酸。

过氧化氢(比重1.10)0

乙醇(95%)0

澳(99%以上):饱和滨水。

盐酸(1+1),(1+20):优级纯。

高抓酸(比重1.67),(1+100):优级纯。
王水:盐酸(比重1.19)+硝酸(比重1.42)(3+1)，用优级纯试剂配

制。

硝酸银溶液((1%)0

氢氧化钱(1+13),(1+139):优级纯。
硝酸馁溶液(0.1%)0

氯化钡溶液(10%):用慢速滤纸过滤后备用。

活性氧化铝:色层分离用，粒度小于80目。

数小时，再用清水漂洗3一4次，每次将经搅动后

倾去，沉下的备用。

先用盐酸(1+11)浸泡

20秒钟未沉下的细粒

    甲基红(0.1%):乙醇溶液。

    硫标准溶液:

    称取0.7467g硫酸钾(优级纯，预先经105r-烘至恒重)，里于烧杯
中，加水溶解后，移人500mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。此溶液

1ML相当于2mg硫酸钡。

1一干燥器;卫一烧杯;

3-玻瑞棉;小充装氧

化铝;5一接机械泵;

    6一软塑料管
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