
ICS21.140
CCSJ22

中 华 人 民 共 和 国 国 家 标 准
GB/T33920—2025
代替GB/T33920—2017

柔性石墨板 试验方法

Testmethodforflexiblegraphitesheets

2025-03-28发布 2025-10-01实施

国 家 市 场 监 督 管 理 总 局
国 家 标 准 化 管 理 委 员 会

发 布





目  次

前言 Ⅲ…………………………………………………………………………………………………………

1 范围 1………………………………………………………………………………………………………

2 规范性引用文件 1…………………………………………………………………………………………

3 术语和定义 1………………………………………………………………………………………………

4 样品及其制备 1……………………………………………………………………………………………

5 灰分的试验方法 2…………………………………………………………………………………………

6 固定碳含量的试验方法 3…………………………………………………………………………………

7 热失重的试验方法 4………………………………………………………………………………………

8 硫含量的试验方法 5………………………………………………………………………………………

9 氯含量的测定 8……………………………………………………………………………………………

10 氟含量的试验方法 13……………………………………………………………………………………

11 耐辐照试验方法 15………………………………………………………………………………………

12 碳、硫元素试验方法———燃烧红外法 17…………………………………………………………………

13 试验报告 18………………………………………………………………………………………………

Ⅰ

GB/T33920—2025





前  言

  本文件按照GB/T1.1—2020《标准化文件导则 第1部分:标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。
本文件代替GB/T33920—2017,与GB/T33920—2017相比,除结构调整和编辑性改动外,主要技

术变化如下:
———增加了670℃热失重的试验方法(见7.3.3);
———增加了氯离子试验方法B(见9.2);
———增加了柔性石墨板耐辐照试验方法(见第11章);
———增加了碳、硫元素试验方法———燃烧红外法(见第12章)。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由中国机械工业联合会提出。
本文件由全国填料与静密封标准化技术委员会(SAC/TC350)归口。
本文件起草单位:宁波信远炭材料有限公司、滨州双峰石墨密封材料有限公司、合肥通用机械研究

院有限公司、浙江国泰萧星密封材料股份有限公司、宁波天生密封件有限公司、慈溪市恒立密封材料有

限公司、慈溪市高新密封材料有限公司、宁波新艺密封件有限公司、广州市东山南方密封件有限公司、
宁波艾拓密封技术有限公司、无锡市锡西化机配件有限公司、上海新炼特种密封件有限公司、岳阳市洞

庭密封材料有限公司、洛阳能源密封件有限公司、广西鑫晨特种设备检测有限公司、合肥通用机电产品

检测院有限公司。
本文件主要起草人:袁奕琳、李寿海、陆可为、吴益民、励行根、徐绍焕、龚旭远、宋国胄、吴凯珺、叶建平、

惠福明、陈继忠、夏玉友、郝小领、熊运华、何松。
本文件于2017年首次发布,本次为第一次修订。

Ⅲ

GB/T33920—2025





柔性石墨板 试验方法

  警告———使用本文件的人员应有正规实验室工作的实践经验。本文件并未指出所有可能的安全问

题,使用者有责任采取适当的安全和健康措施,并保证符合国家有关法律法规规定的条件。

1 范围

本文件规定了柔性石墨板灰分、固定碳含量、热失重、硫含量、氯含量、氟含量和耐辐照试验的试验

设备、试样要求、试验步骤和试验结果的计算。

本文件适用于柔性石墨板的灰分、固定碳含量、热失重、硫含量、氯含量和氟含量的测定,及耐辐照

性能的测试,硫含量的测定范围为50μg/g~10000μg/g,氯含量的测定范围为1μg/g~500μg/g,氟
含量的测定范围为1μg/g~1000μg/g。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中,注日期的引用文

件,仅该日期对应的版本适用于本文件;不注日期的引用文件,其最新版本(包括所有的修改单)适用于

本文件。

GB/T26168.2 电气绝缘材料 确定电离辐射的影响 第2部分:辐照和试验程序

3 术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

4 样品及其制备

4.1 待测样品表面应清洁,无灰尘及油污。

4.2 取检验项目检验足够用量的样品,沿样品对角线方向等距取三块大小相同的方形试样,用四分法

均分成两份,一份作为试样,另一份作为保留样。用于670℃的样品,需保证样品不小于50mm×
150mm×0.5mm。

4.3 将除用于670℃热失重试验外的样品用不锈钢剪刀剪成碎片(长宽均不大于3mm)。用于450℃
和600℃热失重测定的样品,剪碎后过孔径为0.56mm的筛,去掉筛下物。用于670℃热失重测定的

样品,用不锈钢剪刀剪成50mm×150mm×0.5mm的条形。

4.4 将制备好的样品在(100±2)℃的电热恒温干燥箱中干燥1h,放入干燥器内冷却至室温后备用。

4.5 用于耐辐照试验(第11章)的样品,应在确保安全的前提下,截取50mm×50mm的正方形样

品,每组样品不应少于5个,样品厚度应不小于1.6mm;若单层厚度不符合要求,可多层叠加至厚度不

小于1.6mm。
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5 灰分的试验方法

5.1 原理

将干燥试样在规定温度下灼烧至恒重,其残余质量与试样质量的比率即为灰分。

5.2 仪器设备

5.2.1 箱式电阻炉。

5.2.2 分析天平:分度值为0.1mg。

5.2.3 干燥器。

5.2.4 瓷舟。

5.3 试验步骤

5.3.1 称取1.0g~1.2g样品,精确至0.2mg,平铺于预先在800℃灼烧至恒重的瓷舟中,将瓷舟置入

800℃~850℃的箱式电阻炉内,关闭炉门(不宜关严),灼烧至无黑色斑点为止。

5.3.2 将瓷舟从炉内取出,冷却5min~10min,移入干燥器中冷却至室温,称量,精确至0.2mg。

5.3.3 将瓷舟再次置入箱式电阻炉中,继续灼烧30min,重复5.3.2的步骤。如此重复进行,直至连续

两次称量值的差小于0.5mg为止,用最后一次称量值进行计算。

5.4 试验结果和计算

5.4.1 灰分按式(1)计算:

wa=
m1-m
m0-m ×100% ……………………(1)

  式中:

wa———灰分;

m1———灼烧后样品与瓷舟的总质量,单位为克(g);

m ———瓷舟质量,单位为克(g);

m0———灼烧前样品与瓷舟的总质量,单位为克(g)。

5.4.2 试验结果取两个平行测定值的算术平均值,保留三位有效数字。

5.5 允许误差

平行试验的允许误差不应超过表1的规定,否则应重新试验。

表1

灰分/% 允许误差/%

wa≤0.5 0.05

0.5<wa≤1 0.10

wa≥1 0.20
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6 固定碳含量的试验方法

6.1 原理

分别测定样品的灰分和规定温度、规定时间的挥发分,用差减法计算出固定碳含量。

6.2 灰分的试验方法

灰分按第5章测定。

6.3 挥发分的试验方法

6.3.1 仪器和设备

6.3.1.1 箱式电阻炉。

6.3.1.2 分析天平:分度值为0.1mg。

6.3.1.3 双盖瓷坩埚。

6.3.1.4 坩埚架。

6.3.1.5 干燥器。

6.3.2 试验步骤

称取1g~1.2g样品,精确至0.2mg,平铺于预先在800℃灼烧至恒重的双盖瓷坩埚中,盖上坩埚。

将坩埚置于坩埚架上,迅速送入(400±10)℃箱式电阻炉中。当坩埚架接触炉膛时,开始计时,同时关严

炉门。灼烧10min,取出,冷却1min~2min,移入干燥器中冷却至室温,称量,精确至0.2mg。样品放

入炉中后,在3min内炉温应升至规定温度,否则试验无效。

6.3.3 挥发分的计算

6.3.3.1 挥发分按式(2)计算:

wV=
m0-m1

m0-m ×100% ……………………(2)

  式中:

wV ———挥发分;

m0 ———灼烧前样品与瓷舟的总质量,单位为克(g);

m1 ———灼烧后样品与瓷舟的总质量,单位为克(g);

m ———瓷舟质量,单位为克(g)。

6.3.3.2 试验结果取两个平行测定值的算术平均值,保留三位有效数字。

6.3.3.3 平行试验的允许误差不应超过表2的规定,否则应重新试验。

表2

挥发分/% 允许误差/%

wV≤0.5 0.05

wV>0.5 0.10
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6.4 固定碳含量的计算

6.4.1 固定碳含量按式(3)计算:

wC=100%-(wV+wa) ……………………(3)

  式中:

wC ———固定碳含量;

wV———挥发分;

wa ———灰分。

6.4.2 固定碳含量取三位有效数字。

7 热失重的试验方法

7.1 试验原理

将干燥后的试样在规定温度下灼烧规定时间,失去的质量与样品原质量的比率即为热失重。

7.2 仪器和设备

7.2.1 箱式电阻炉。

7.2.2 瓷舟。

7.2.3 分析天平:分度值为0.1mg。

7.2.4 干燥器。

7.3 试验步骤

7.3.1 450℃热失重试验步骤

称取1g~1.2g样品,精确到0.2mg,平铺于预先在800℃灼烧至恒重的瓷舟中,将瓷舟置入

(450±10)℃的箱式电阻炉中,关闭炉门灼烧1h,取出,冷却1min~2min,移入干燥器中冷却至室

温,称量,精确至0.2mg。

7.3.2 600℃热失重试验步骤

除试验温度改为(600±10)℃外,试验步骤和7.3.1相同。

7.3.3 670℃热失重试验步骤

取按4.3~4.4制取好的样品1片,称量,精确到0.2mg,按7.3.1的步骤,将试验温度改为(670±
10)℃,灼烧时间改为4h,取出,冷却1min~2min,移入干燥器中冷却至室温,称量,精确至0.2m。

7.4 试验数据处理

7.4.1 热失重按式(4)计算:

w1=
(m0-m1)
(m0-m)×100% ……………………(4)

  式中:

w1———热失重;

m0———灼烧前样品与瓷舟的总质量,单位为克(g);

m1———灼烧后样品与瓷舟的总质量,单位为克(g);
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m ———瓷舟质量,单位为克(g)。

7.4.2 450℃热失重需进行一组三个平行测定,600℃和670℃热失重需进行两组三个平行测定,试验

结果分别取其算术平均值,保留三位有效数字。

7.4.3 670℃热失重的结果需按照有关标准或验收规定,根据式(4)得出的结果为灼烧时总热失重,如
需每小时平均热失重的值,则将热失重除以试验时间即可得出每小时热失重的平均值,并应在试验条件

及报告中注明。

7.5 允许误差

平行试验的允许误差不应超过表3的规定,否则应重新测定。

表3

试验温度/℃
中间值与另外两个测定值

之间的允许误差/%

两组平均值的允许

误差/%

450 0.05 —

600
同组 2 —

不同组 — 5

670
同组 5 —

不同组 — 10

8 硫含量的试验方法

8.1 试验原理

试样在1200℃~1250℃氧化气氛中燃烧,使各种形态的硫被氧化成硫的氧化物,捕集于过氧化

氢吸收液中,生成硫酸,用氢氧化钠标准滴定溶液滴定。根据滴定溶液的消耗量,计算试样中的全硫含

量。其主要反应式为:

H2SO4+2NaOH􀪅􀪅Na2SO4+2H2O

8.2 试剂和材料

8.2.1 除非另有说明,在试验中仅使用确认为分析纯的试剂和去离子蒸馏水。

8.2.2 硫标样:采用含硫1%以下的焦炭标样(尽量与待测样品硫含量接近)。

8.2.3 硫酸溶液(0.05+100):将0.05体积硫酸加入100体积水中混匀。

8.2.4 过氧化氢吸收液:于100mL水中加入过氧化氢(30%)1mL,加甲基红-次甲基蓝混合指示剂

(8.2.6)5滴~10滴,用硫酸溶液(8.2.3)调至溶液呈红紫色。

8.2.5 氢氧化钠标准滴定溶液c(NaOH)=0.01mol/L:称取0.40g氢氧化钠溶解于1000mL水

中,加入1mL新配制的氢氧化钡饱和溶液,搅拌、静置,滤去沉淀后装入密闭聚乙烯瓶中。

8.2.6 甲基红-次甲基蓝混合指示剂(2+1):将2体积0.1%甲基红乙醇溶液和1体积0.1%次甲基蓝乙

醇溶液混合。

8.2.7 硫酸(ρ=1.84g/mL)。

8.2.8 氢氧化钾溶液(40%)。

8.2.9 氧气:纯度大于99.5%。
5
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8.3 仪器和设备

8.3.1 管式电阻炉。

8.3.2 分析天平:分度值为0.1mg。

8.3.3 干燥器。

8.3.4 坩埚。

8.3.5 不锈钢剪刀。

8.3.6 石英管(或瓷管)。

8.3.7 石英舟(或瓷舟)。

8.3.8 碱式滴定管。

8.3.9 定硫吸收瓶(见图1)。

8.3.10 电热恒温干燥箱。
单位为毫米

标引序号说明:

1———浮子(经磨砂不漏水);

2———喷孔(向下)。

图1 定硫吸收瓶

8.4 试验步骤

8.4.1 按图2安装试验装置。

  标引序号说明:

  1 ———氧气瓶;

2 ———氧气压力表;

3 ———流量计;

4 ———40%氢氧化钾洗气瓶;

5 ———硫酸洗气瓶;

6 ———干燥塔(内装变色硅胶);

7 ———石英管(或瓷管);

8 ———管式电阻炉;

9 ———石英舟(或瓷舟);

10———温度控制装置;

11———定硫吸收瓶;

12———碱式滴定管。

图2 硫含量测定试验装置

6
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8.4.2 接通电源,调节温度控制器,使炉温升至1200℃~1250℃,打开氧气瓶阀,检查装置气密性。

8.4.3 于定硫吸收瓶中加入80mL~100mL过氧化氢吸收液(8.2.4),以700mL/min~900mL/min
的流量通氧气(8.2.9)5min。

8.4.4 向定硫吸收瓶中滴加氢氧化钠标准滴定溶液(8.2.5),使吸收液呈亮绿色。

8.4.5 称取0.5g~1.0g干燥后的试样(视硫含量高低而定),精确至0.2mg,放入预先在1200℃~
1250℃ 灼烧过的石英舟(或瓷舟)中,用镍铬丝钩将舟推入瓷管中心高温部位,迅速塞紧橡胶塞(特别

注意密封)。以700mL/min~900mL/min的流量通氧燃烧12min~15min后,用氢氧化钠标准滴定

溶液(8.2.5)滴定吸收液由红紫色变为亮绿色为止。停止通氧,记录氢氧化钠标准滴定溶液消耗量。

8.4.6 称取0.2g~1.0g硫标样(8.2.2)(视标样的含硫量确定),精确至0.2mg,按8.4.3~8.4.5的步骤

操作。

8.4.7 用一个预先在1200℃~1250℃灼烧过的空石英舟(或瓷舟),按8.4.3~8.4.5的步骤进行空白

试验。

8.5 试验结果与计算

8.5.1 氢氧化钠标准滴定溶液对硫的滴定度按式(5)计算:

T=
m1S0

(V1-V0)×100
……………………(5)

  式中:

T ———氢氧化钠标准滴定溶液对硫的滴定度,单位为克每毫升(g/mL);

m1 ———硫标样的质量,单位为克(g);

S0 ———硫标样的硫含量,%;

V1 ———滴定硫标样所消耗的氢氧化钠标准滴定溶液体积,单位为毫升(mL);

V0 ———滴定空白试样所消耗的氢氧化钠标准滴定溶液体积,单位为毫升(mL)。
取两个平行测定值的算术平均值为本试验中氢氧化钠标准滴定溶液对硫的滴定度。

8.5.2 硫含量按式(6)计算:

WS=
(V2-V0)T

m2
×106 ……………………(6)

  式中:

WS———试样中全硫含量,单位为微克每克(μg/g);

V2 ———滴定试样所消耗的氢氧化钠标准滴定溶液体积,单位为毫升(mL);

V0 ———滴定空白试样所消耗的氢氧化钠标准滴定溶液体积,单位为毫升(mL);

T ———氢氧化钠标准滴定溶液对硫的滴定度,单位为克每毫升(g/mL);

m2 ———试样质量,单位为克(g)。
计算结果表示至整数位。

8.5.3 试验结果取两个平行测定值的算术平均值。

8.6 精密度(用绝对项表示)

在同一实验室,由同一操作者使用相同设备,按相同的测定方法,并在短时间内对同一被测试样相

互独立进行测定获得的两次独立测定结果的绝对差值应不大于表4规定,否则应重新测定。

7
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表4

单位为微克每克

硫含量 精密度

≤200 50

>200~1000 90

>1000~5000 200

>5000 500

9 氯含量的测定

9.1 方法A———燃烧-硫氰酸汞分光光度法

9.1.1 原理

将试样灰化除炭,氯化物经高温分解成氯化氢气体,捕集于过氧化氢吸收液中,氯离子与硫氰酸汞

反应生成氯化汞并游离出等量的硫氰酸根,后者与铁离子生成红色络合物,以分光光度法测定试样中的

氯含量。

9.1.2 试剂和材料

9.1.2.1 除非另有说明,在试验中仅使用确认为分析纯的试剂和去离子蒸馏水。

9.1.2.2 过氧化氢(10%)。

9.1.2.3 氢氧化钠(优级纯)溶液(4%)。

9.1.2.4 硝酸铁[Fe(NO)3·9H2O]溶液(30%):
称取150g硝酸铁于500mL烧杯中,加入少量水和280mL浓硝酸,溶解后稀释至500mL,贮存

于棕色玻璃试剂瓶中。

9.1.2.5 硫氰酸汞溶液(0.5%):
称取0.5g硫氰酸汞于250mL烧杯中,加入100mL甲醇,溶解后过滤于棕色玻璃试剂瓶中,有效

期为1个月。

9.1.2.6 氯标准溶液

9.1.2.6.1 称取0.2103g氯化钾(光谱纯)置于250mL烧杯中,以适量水溶解,移入1000mL容量瓶

中,用水稀释至刻度,摇匀,此溶液氯含量为100μg/mL。

9.1.2.6.2 移取10mL氯标准溶液(9.1.2.6.1)置于100mL容量瓶中,用水稀释至刻度,摇匀,此溶液氯

容量为10μg/mL。

9.1.2.7 硫酸(ρ=1.84g/mL)。

9.1.2.8 氢氧化钾溶液(40%)。

9.1.2.9 氧气:纯度大于99.5%。

9.1.3 仪器和设备

9.1.3.1 管式电阻炉。

9.1.3.2 分析天平:分度值为0.1mg。

9.1.3.3 分光光度计。
8
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9.1.3.4 石英管(或瓷管)。

9.1.3.5 石英舟(或瓷舟)。

9.1.3.6 吸收瓶(见图3)。

9.1.3.7 石英蒸发皿(或瓷蒸发皿)。

9.1.3.8 比色管:25mL。
单位为毫米

图3 吸收瓶

9.1.4 试验步骤

9.1.4.1 按照图4安装试验装置。

  标引序号说明:

  1———氧气瓶;

2———氧气压力表;

3———流量计;

4———40%氢氧化钾洗气瓶;

5———硫酸洗气瓶;

6———干燥塔(内装变色硅胶);

7  ———石英管(或瓷管);

8 ———管式电阻炉;

9 ———石英舟(或瓷舟);

10 ———温度控制器;

11、12———吸收瓶。

图4 氯含量试验方法A试验装置

9.1.4.2 接通电源,调节温度控制器,使炉温升至(900±20)℃,打开氧气瓶阀,检查装置气密性。

9.1.4.3 于吸收瓶中分别加入2mL过氧化氢(9.1.2.2)。

9.1.4.4 称取0.5g~1.0g试样(视氯含量高低而定),精确到0.2mg,放入预先在900℃灼烧过的石英

舟(或瓷舟)中,用镍铬丝钩将舟推入瓷管中心高温部位,迅速塞进橡胶塞(特别注意密封)。以

150mL/min~200mL/min的流量通氧(9.1.2.9)灼烧12min~15min后,停止通氧。

9.1.4.5 将吸收瓶中的溶液移入蒸发皿,用少量水冲洗吸收瓶,并入蒸发皿中,加0.5mL氢氧化钠溶液

(9.1.2.3),蒸发至2mL左右,冷却,转移到比色管中,以少量水冲洗蒸发皿,并入比色管中。
9
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9.1.4.6 将预先在900℃灼烧过的空舟推入炉中心高温部位,按9.1.4.3~9.1.4.5的步骤进行空白试验。
9.1.4.7 在比色管中分别加入1mL硝酸铁溶液(9.1.2.4)和2mL硫氰酸汞溶液(9.1.2.5),用水稀释至

刻度,摇匀,静置10min后,将溶液倒入比色皿中,以水作参比溶液于分光光度计波长为460nm处测量

其透光度。

9.1.5 工作曲线的绘制

9.1.5.1 吸取0mL、0.5mL、1.0mL、3.0mL、5.0mL、7.0mL、9.0mL氯标准溶液(9.1.2.6.2),分别置

于比色管中,按9.1.4.7测其吸光度。
9.1.5.2 加上空白值,以透光度为纵坐标,氯含量为横坐标,绘制工作曲线。

9.1.6 试验结果和计算

9.1.6.1 将测得的样品的透光度值加上空白透光度值,在工作曲线上查得相应的氯含量。

9.1.6.2 样品中氯含量按式(7)计算:

wCl=
A
m

…………………………(7)

  式中:
wCl———样品中全氯含量,单位为微克每克(μg/g);
A ———查工作曲线得到的氯含量,单位为微克(μg);
m ———样品质量,单位为克(g)。
计算结果表示至整数位。

9.1.6.3 试验结果取两个平行测定值的算术平均值。

9.1.7 精密度

在同一实验室,由同一操作者使用相同设备,按相同的测定方法,并在短时间内对同一被测试样相

互独立进行测定获得的两次独立测定结果的绝对差值应不大于表5规定,否则应重新测定。

表5

单位为微克每克

氯含量 精密度

1~10 1

>10~50 3

>50 5

9.2 方法B———燃烧滴定库伦法

9.2.1 原理

当系统处于平衡状态时,电解池中保持恒定 Ag+ 浓度,样品被载气带入裂解管中和氧气充分燃

烧,其中含氯化合物中的氯转化为Cl-,再由载气带入电解池同Ag+反应:

Ag++Cl-→ AgCl
电解池中Ag+浓度降低,指示电极对即指示出这一信号的变化,并将这一变化的信号输入库仑放

大器,然后由库仑放大器输出一相应的电流加到电解电极对上。电解阳极电生出被Cl- 所消耗的

Ag+,直至恢复原来的Ag+浓度,测出电生Ag+时所消耗的电量,根据法拉第电解定律就可求得样品中

总氯的含量。
01
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图5为微库仑氯测定装置工作原理图。

  标引序号说明:

  1 ———石英瓷舟;

2 ———裂解炉裂解管;

3 ———测量电极;

4 ———参考电极;

5 ———给定偏压;

6 ———数据采集系统;

7 ———数据处理系统;

8 ———打印机;

9 ———电解阴极;

10———电解阳极;

11———控制系统。

图5 微库仑氯测定装置工作原理图

9.2.2 试剂和材料

9.2.2.1 冰乙酸(优级纯)。
9.2.2.2 氯标样:采用含氯100mg/L以下的轻油标样。
9.2.2.3 氧气:纯度不低于99.0%。
9.2.2.4 氮气:纯度不低于99.9%。

9.2.3 仪器

9.2.3.1 电热恒温干燥箱。
9.2.3.2 电子分析天平:分度值为0.1mg。
9.2.3.3 微量进样器:分度值为0.2μL或0.1μL。
9.2.3.4 烧杯:50mL,1000mL。
9.2.3.5 干燥器。
9.2.3.6 石英瓷舟。
9.2.3.7 微库仑分析仪:由主体(数据采集、分析控制)、温度气体流量控制单元、搅拌器(电解池,图6)、
进样器(自动送入石英管,图7)、计算机和打印机等部分组成。

  标引序号说明:

  1———测量电极;

2———电解电极;

3———参考电极;

4———电解阴极;

5———搅拌子。

图6 电解池示意图

11
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  标引序号说明:

1———入电解池;

2———氮气入口;

3———氧气入口;

4———进样口。

图7 自动送入石英管示意图

9.2.4 环境条件

在温度为(25±5)℃,相对湿度为45%~70%的室内进行试验。

9.2.5 电解液的配制

将700mL的冰乙酸(9.2.2.1)与300mL的二次蒸馏水混合,贮于密闭玻璃瓶中。

9.2.6 试验步骤

9.2.6.1 依次打开微库仑分析仪主机、计算机、温度流量控制器、搅拌器、进样器的电源。

9.2.6.2 把准备好的电解池置于搅拌器内平台上,调节搅拌器的高度,使电解池毛细管入口对准石英管

出口,并用铜夹子夹紧,调整电解池位置,使搅拌转子转动平稳。

9.2.6.3 将库仑放大器的电极连接线按标记分别接到电解池的参考、测量、阳极、阴极的接线柱上,并拧

紧以保证接触良好。

9.2.6.4 将洁净的石英裂解管用硅橡胶堵紧其进样口,并放入裂解炉,用聚四氟乙烯管(ϕ4mm)将石英

裂解管的各路进气支管与温度流量控制器的对应输出口相连接。按照系统提示确认各端口的连接情况

正确,氧气、氮气接口无漏气。

9.2.6.5 接通裂解炉冷却水,调节流量为1L/min左右。

9.2.6.6 调整温控装置,分别设定二段所需的温度值[燃烧段设为(850±20)℃,气化段设为(950±
20)℃]。待炉温达到设定值,接通氮气、氧气,并调节气体流量旋扭使氮气流速控制在160mL/min,氧
气流速控制在80mL/min。用新的电解液冲洗电解池2~3遍,将电解池与石英管连接好,采集电解池

偏压。一般新的电解液冲洗过的氯电解池,偏压应为200mV以上。

9.2.6.7 等仪器显示平衡后,仪器进入工作状态。

9.2.6.8 每次样品测定前应用与待测样品氯含量相近的标准样品进行校准,调整偏压和增益,得到满意

的对称峰及转化率。转化系统正常时,其转化率应在75%~120%。

9.2.6.9 进入样品状态,用微量进样器(9.2.3.3)抽取1μL~2μL氯标样(9.2.2.2),放于石英进样舟。
进样时先利用推动棒将样品送到裂解管预热部位,待30s~60s后,再将进样舟推至加热部位让样品进

行裂解,裂解产物由载气带入滴定池进行滴定。记录积分仪读数及相应积分范围电阻,按式(8)计算转

化率f。

f=
A×100×0.368

R×V×C
…………………………(8)

  式中:

f  ———转化率,%;

A ———积分仪读数,单位为微伏秒(μV·s);
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100 ———积分仪一个计数相当于100微伏秒(μV·s);

0.368———氯的电化当量,单位为克每安培小时[g/(A·h)];

R ———积分范围电阻,单位为千欧姆(kΩ);

V ———注入标样体积,单位为微升(μL);

C ———标样浓度,单位为毫克每升(mg/L)。

9.2.6.10 每次校准至少重复测定三次,取其平均值作为方法的转化率。

9.2.6.11 称取10mg~20mg试样(视氯含量高低而定),精确至0.2mg,按9.2.6.9进行试验,记录进

样质量、积分仪计数。按式(9)计算试样的氯含量。一般地,仪器会自动计算出氯含量。

wCl=
A×100×0.368

R×W ×f
…………………………(9)

  式中:

wCl ———氯含量 ,单位为微克每克(μg/g);

A ———积分仪读数,单位为微伏秒(μV·s);

100 ———积分仪一个计数相当于100微伏秒(μV·s);

0.368———氯的电化当量,单位为克每安培小时[g/(A·h)];

R ———积分范围电阻,单位为千欧姆(kΩ);

W ———试样质量,单位为毫克(mg);

f ———转化率,%。

9.2.7 试验结果

9.2.7.1 以五次平行测定的算术平均值表示其试验结果,保留两位有效数字。

9.2.7.2 同一操作人员使用同一台仪器,对同一试样在相同的条件下,用正常和正确的操作方法,进行

重复测定,氯含量小于10μg/g时,测定值的绝对偏差应不大于3μg/g;氯含量大于10μg/g时,测定值

的绝对偏差应不大于5μg/g,否则应重新测定。

10 氟含量的试验方法

10.1 方法A———全氟含量的测定

10.1.1 原理

碱熔融离子选择电极法:将试样经碱熔融分解过滤,用离子选择电极法测定试样的氟含量。

10.1.2 试剂和材料

  除非另有说明,在试验中仅使用确认为分析纯的试剂和去离子蒸馏水。

10.1.2.1 氢氧化钠(优级纯)。

10.1.2.2 氢氧化钠溶液:c(NaOH)=6mol/L。

10.1.2.3 盐酸溶液(1+2):将一份体积的盐酸加入两份体积的水中。

10.1.2.4 总离子强度调节缓冲溶液:量取500mL水于1L烧杯中,加入57mL冰乙酸、58g氯化钠、

4.0g环己二胺四乙酸(CDTA),搅拌溶解。置烧杯于冷水浴中,在搅拌下缓慢加入氢氧化钠溶液

(10.1.2.2)使pH至5.0~5.5,移入1000mL容量瓶中,稀释至刻度,摇匀。

10.1.2.5 氟标准贮备溶液(氟离子质量浓度为1000μg/mL):称取经105℃干燥2h冷却的氟化钠(优
级纯)0.2210g溶于水中,移入100mL容量瓶,用水稀释至刻度,摇匀。储存于聚乙烯瓶中。

10.1.2.6 氟标准溶液(氟离子质量浓度为10μg/mL):吸取氟标准贮备溶液(10.1.2.5)5.0mL于

31

GB/T33920—2025



500mL容量瓶中,用水稀释至刻度,摇匀。

10.1.3 仪器设备

10.1.3.1 箱式电阻炉。

10.1.3.2 分析天平:分度值为0.1mg。

10.1.3.3 氟离子选择电极。

10.1.3.4 饱和甘汞电极。

10.1.3.5 离子活度计或电位计或精密pH计。

10.1.3.6 磁力搅拌器。

10.1.3.7 带盖镍坩埚。

10.1.4 试验步骤

10.1.4.1 试液制备

10.1.4.1.1 称取0.5g样品,精确到0.2mg,放入镍坩埚内,加4g氢氧化钠(10.1.2.1),稍加搅拌后盖

上坩埚盖,将坩埚置于箱式电阻炉中。加热升温至500℃,保持20min,取出坩埚冷却。

10.1.4.1.2 用热水浸泡并用水洗出熔块于100mL烧杯中,用盐酸(10.1.2.3)将试液的pH值调节到

6~7。

10.1.4.1.3 将试液滤于100mL容量瓶中,用热水洗涤烧杯及滤纸数次,加水至刻度,摇匀。

10.1.4.1.4 吸取10mL~20mL试液于50mL容量瓶中,加总离子强度调节缓冲溶液(10.1.2.4)

10mL,加水至刻度,摇匀,注入100mL聚乙烯杯中。

10.1.4.1.5 按10.4.1.1~10.4.1.4的步骤制备空白试液。

10.1.4.1.6 将氟离子选择电极和饱和甘汞电极插入空白液中,用磁力搅拌器连续搅拌溶液,待电位稳

定后,在搅拌下读取平衡电位值。同法测得待测试液(10.1.4.1.4)的平衡电位值。在每次测量前,均应

用水冲洗电极后,用滤纸吸干。

10.1.4.2 工作曲线的绘制

10.1.4.2.1 吸取氟标准溶液(10.1.2.6)1.0mL、3.0mL、5.0mL、7.0mL、10.0mL,分别置于50mL容

量瓶中,加入10mL总离子强度调节缓冲溶液(10.1.2.4),加水至刻度,摇匀,分别注入100mL聚乙烯

杯中。

10.1.4.2.2 以浓度从低到高的顺序,按10.1.4.1.6分别测定平衡电位值。氟标准工作液系列与试液的

测定应保持温度一致。

10.1.4.2.3 以电位值(mV)为纵坐标,相应的含氟量(μg)为横坐标,在半对数坐标纸上绘制工作曲线。

10.1.4.3 试验结果

10.1.4.3.1 根据测得的电位值,在工作曲线上查得相应的含氟量。

10.1.4.3.2 试样含氟量按式(10)计算:

wF=
(C1-C2)V0

mV1
…………………………(10)

  式中:

wF ———试样的含氟量,单位为微克每克(μg/g);

C1 ———查工作曲线得到的分取试液的含氟量,单位为微克(μg);

C2 ———查工作曲线得到的空白液的含氟量,单位为微克(μg);
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V0 ———试液总体积,单位为毫升(mL);

m ———试样质量,单位为克(g);

V1 ———分取试液的体积,单位为毫升(mL)。

10.1.4.3.3 试验结果取两个平行测定值的算数平均值。

10.1.5 精密度(用绝对项表示)

在同一试验室,由同一操作者使用相同设备,按相同的测定方法,并在短时间内对同一被测样品相

互独立进行测定获得的两次独立测定结果的绝对差值应不大于表6规定,否则应重新测定。

表6

单位为微克每克

氟含量 精密度

<50 5

50~100 8

>100 10

10.2 方法B———可溶于水的氟化物含量测定

10.2.1 原理

试样经蒸馏一定时间后冷却过滤,用离子选择电极法测定试样中可溶于水的氟化物含量。

10.2.2 试验步骤

10.2.2.1 称取约15g样品,精确到0.2mg,放入250mL的锥形烧瓶中,加入100mL蒸馏水,连接水

冷回流冷凝管,置于加热板上,回流开始后沸腾至少2h。也可使用400mL玻璃烧杯,盖上表面皿,沸
腾样品。

10.2.2.2 冷却至室温,将试液滤于100mL容量瓶中,用水洗涤烧瓶(烧杯)及滤纸数次,加水至刻

度,摇匀。

10.2.2.3 吸取10mL~20mL试液于50mL容量瓶中,加入10mL总离子强度调节缓冲溶液

(10.1.2.4),加水至刻度摇匀,将其注入100mL聚乙烯杯中。

10.2.2.4 用蒸馏水做空白液,按10.2.2.3的步骤进行空白试验。

10.2.2.5 按10.1.4.1.6测得空白液和待测试液的平衡电位值。

10.2.2.6 按10.1.4.2绘制工作曲线。

10.2.3 试验结果

试样中可溶于水的氟化物含量试验结果按10.1.4.3计算。

10.2.4 精密度

可溶于水的氟化物含量试验精密度按10.1.5的要求执行。

11 耐辐照试验方法

警告:在实验室进行本试验时,应采取严格控制和合适的防护措施,应由精心挑选的训练有素的人
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员及具备相应资质的机构和实验室进行这项试验,如操作不当或无合格条件,这项试验对试验人员来说

是有危险的。

11.1 辐照前压缩率、回弹率试验

11.1.1 仪器设备

压缩率、回弹率试验机应至少包含以下部分及要求:

a) 砧板:直径为50.0mm,端面经过硬化处理,硬度为40HRC~50HRC,表面粗糙度Ra 不大于

1.6μm;

b) 压头:直径为(6.4±0.025)mm,底部端面经硬化处理,硬度为40HRC~50HRC,表面粗糙度

Ra 不大于1.6μm;

c) 千分表:分度值为0.002mm,用以显示试样厚度;

d) 初载荷装置:应包含压头自重及另加的重量,载荷测量精度为±1%;

e) 主载荷装置:施加规定的主载荷到压头上的装置,该装置可由配重、液压缸、气压缸或其他能均

匀提供主载荷的装置组成。精度为±1%。

11.1.2 试验步骤

11.1.2.1 选取同一批次柔性石墨板样品,按(4.5)制取后,将试样放在砧板和压头之间,使载荷通过压

头轴线,匀速施加初载荷22.2N,维持15s,记录试样的厚度。

11.1.2.2 在10s内匀速加上1090N的主载荷(至总载荷为1112N),维持60s后记录试样在总载荷

下的厚度。

11.1.2.3 卸掉主载荷,保持60s后记录试样回到初载荷下的厚度。

11.1.3 试验结果和计算

11.1.3.1 压缩率和回弹率分别按式(11)和式(12)计算:

C=
t0-t1

t0 ×100% …………………………(11)

R=
t2-t1
t0-t1×100% …………………………(12)

  式中:

C ———压缩率;

t0———初载荷下的试样厚度,单位为毫米(mm);

t1———总载荷下的试样厚度,单位为毫米(mm);

R———回弹率;

t2———回到初载荷后的试样厚度,单位为毫米(mm)。

11.1.3.2 试验结果以一组试样测试值的算术平均值表示,取两位有效数字。

11.2 辐照试验程序

11.2.1 从与11.1试验的样品同一批次内选取足够用量的柔性石墨板样品进行辐照试验。

11.2.2 辐照试验应按照用户要求,采用合适的辐照源、辐照剂量、介质、温度、试样尺寸,试验方法和程

序应按GB/T26168.2中的规定执行。

11.3 辐照后压缩率、回弹率试验

将完成辐照试验11.2后的样品,按4.5的要求制样后,按11.1.2中规定的步骤进行压缩率、回弹率
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试验,结果按11.1.3的要求进行结果计算。

12 碳、硫元素试验方法———燃烧红外法

12.1 原理

使用碳硫分析仪对样品中的碳元素、硫元素进行分析。该仪器主要的原理是样品经过1300℃以

上充分燃烧后,碳元素转化成CO2 气体,硫元素转化为SO2 气体,将气体导入分析池后,通过红外光谱

检测,由于不同种类的气体分子对红外线的吸收率不同,可以精确地测定气体中的CO2 和SO2 含量,从
而计算出样品中的碳元素含量和硫元素含量。

12.2 仪器设备及试剂

12.2.1 碳硫分析仪,主要应包含氧气流、燃烧池、气体净化系统、流量调节系统、红外检测系统、数据处

理系统等。

12.2.2 分析天平:分度值为0.1mg。

12.2.3 瓷舟。

12.2.4 氧气:纯度大于99.999%。

12.3 试验步骤

12.3.1 依次打开碳硫分析仪设备专用空气开关,打开稳压电源“总开”开关,指示灯亮。再依次打开电

脑主机电源和碳硫分析仪的主机电源。

12.3.2 各项参数稳定后,打开燃烧池加热开关,使炉温稳定升至指定温度,根据系统提示,一般应不低

于1300℃。

12.3.3 打开气流系统开关,接通氧气,调节流速至指定值,按照系统提示确认各端口的连接情况正

确,氧气接口无漏气。

12.3.4 称取0.0100g~0.0200g置于预先灼烧至无黑色固体的干净瓷舟内,记录样品准确重量

m0,精确到0.1mg。

12.3.5 按系统提示进入进样状态后,用镍铬丝钩将瓷舟推入燃烧池中心位置,按系统提示开始分析过

程,仪器自动记录所得碳元素mC 及硫元素mS 质量。

12.3.6 如有需要,固定碳含量可根据式(13)计算:

wC=
mC

m0
×100% …………………………(13)

  式中:

wC ———样品中固定碳含量;

mC ———样品碳元素质量,单位为克(g);

m0 ———灼烧前样品质量,单位为克(g)。
硫元素含量可根据式(14)计算,一般地,仪器会自动给出对应的硫含量,碳元素含量可通过式(13)

进行转化:

wS=
mS

m0
…………………………(14)

  式中:

wS———样品中硫含量,单位为微克每克(μg/g);

mS———样品硫元素质量,单位为微克(μg);

m0 ———灼烧前样品质量,单位为克(g)。
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12.3.7 试验结果取两个平行测定值的算术平均值。

13 试验报告

试验报告应包括下列内容:

a) 本文件编号;

b) 样品的测试项目、规格、牌号;

c) 样品个数、编号;

d) 生产厂和/或委托单位;

e) 试验结果;

f) 试验中的异常现象;

g) 试验日期、人员。
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