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前  言

  本文件按照GB/T1.1—2020《标准化工作导则 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/T1429—2009《炭素材料灰分含量的测定方法》和GB/T24527—2009《炭素材料

内在水分的测定》,与GB/T1429—2009和GB/T24527—2009相比,除结构调整和编辑性修改外,主
要技术变化如下:

a) 更改了适用范围(见第1章,GB/T1429—2009的第1章、GB/T24527—2009的第1章);

b) 更改了术语和定义(见第3章,GB/T1429—2009的第3章、GB/T24527—2009的第3章);

c) 更改了“取样及制样”(见第4章,GB/T1429—2009的第5章、GB/T24527—2009的第5章);

d) 增加了“试剂和材料”(见5.2、6.2);

e) 更改了仪器设备(见5.3、6.3,GB/T1429—2009的第4章、GB/T24527—2009的第4章);

f) 更改了试验步骤(见5.4、6.4,GB/T1429—2009的第6章、GB/T24527—2009的第6章);

g) 增加了灰分测定方法二(见6.4.2);

h) 增加了挥发分测定方法(见第7章);

i) 更改了精密度要求(见5.6、6.6,GB/T1429—2009的第8章、GB/T24527—2009的第8章);

j) 增加了固定碳计算方法(见第8章)。
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炭素材料工业分析方法

1 范围

本文件描述了炭素材料内在水分、灰分、挥发分含量的测定方法和固定碳含量的计算方法。
本文件适用于各种炭素材料内在水分、灰分、挥发分含量的测定和固定碳含量的计算。

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/T1427 炭素材料取样方法

GB/T8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定

GB/T8718 炭素材料术语

3 术语和定义

GB/T8718界定的术语和定义适用于本文件。

4 取样及制样

4.1 取样

按GB/T1427或相应产品标准的规定或供需双方协商的方式进行。

4.2 制样

4.2.1 糊类

先将采取的样品全部破碎至小于4mm,混匀后用四分法缩分至约60g,再将缩分出的样品全部粉

碎至小于0.5mm,用于内在水分、灰分和挥发分测试。

4.2.2 泥浆类

先将采取的样品置于200℃干燥箱中固化,再将固化后的样品全部破碎至小于4mm,混匀后用四

分法缩分至约60g,再将缩分出的样品全部粉碎至0.15mm以下,用于灰分和挥发分测试。

4.2.3 块状类

4.2.3.1 通过锯、车、铣、钻、压裂等方式制取不少于100g小样块或颗粒,用于内在水分测试。

4.2.3.2 灰分含量大于或等于0.1%的试样先通过锯、车、铣、钻、压裂等方式制取不少于100g小样块

或颗粒,然后全部粉碎至小于0.15mm,用于灰分和挥发分测试。

4.2.3.3 灰分含量小于0.1%的试样先通过锯、车、铣等方式加工成一定尺寸的测试样块,然后用洁净的
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刀具刮去表层,吹掉粘附的粉尘,用于灰分测试。

4.2.4 颗粒类

4.2.4.1 灰分含量大于或等于0.1%的试样,混匀后用四分法缩分出不少于100g样品,再将缩分出的

样品全部粉碎至小于0.15mm,用于内在水分、灰分和挥发分测试。

4.2.4.2 灰分含量小于0.1%的试样,取样后直接用于内在水分和灰分测试。

4.2.5 粉末类

试样混匀后直接用于测试。

4.2.6 石墨纸、石墨毡等软质类

试样剪成碎片状,用于内在水分和灰分测试;取不少于20g碎片状试样全部粉碎至小于0.5mm,
用于挥发分测试。

4.2.7 注意事项

4.2.7.1 需测试内在水分的试样,应在试样制备后立即进行,如不能立即测定时,应立即将试样保存在

磨口瓶中。

4.2.7.2 灰分和挥发分测试样品制备好后放入干燥箱中,于110℃±5℃干燥2h±10min,取出置于

干燥器中冷却至室温备测。

4.2.7.3 试样在制备过程中,应采取诸如清洗研钵、清洁工作台面等有效措施以尽量避免污染试样。

5 内在水分的测定

5.1 原理

称取一定质量的空气干燥基试样,置于预先鼓风的干燥箱中,在一定的温度下干燥至质量恒定,以
试样损失的质量占初始试样质量的百分数作为试样的内在水分含量。

5.2 试剂和材料

5.2.1 变色硅胶:工业用品。

5.2.2 无水氯化钙:化学纯,粒状。

5.3 仪器和设备

5.3.1 干燥箱:带有自动控温和鼓风装置,并能保持温度在110℃±5℃范围内。

5.3.2 分析天平:分度值0.0001g。

5.3.3 干燥器:内装变色硅胶或粒状无水氯化钙。

5.3.4 玻璃称量瓶:尺寸不小于ϕ60mm×25mm。

5.3.5 瓷皿:容积不小于60mL。

5.4 试验步骤

5.4.1 将玻璃称量瓶(瓷皿)置于已预先鼓风加热至110℃±5℃的干燥箱中,干燥1h~2h,取出立即

置于干燥器内,冷却至室温(约1h)后立即称重,精确至0.0001g,记为m0。

5.4.2 炭糊类试样用瓷皿称取10g~20g;石墨纸、石墨毡等软质试样用玻璃称量瓶称取2g~10g;其
2
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他试样用玻璃称量瓶称取25g~50g;精确至0.0001g,记为m1。

5.4.3 将盛有试样的玻璃称量瓶(瓶盖打开)或瓷皿置于已预先鼓风加热至110℃±5℃的干燥箱中,
干燥1h~2h,取出立即置于干燥器内,冷却至室温(约1h)后立即称重,精确至0.0001g,记为m2。

5.4.4 重复5.4.3步骤进行检查性干燥,每次30min,直到连续两次称重质量减少不超过0.0010g或

质量增加时为止。在后一种情况下,要采用质量增加前一次的质量为计算依据。

5.5 试验数据处理

5.5.1 试样内在水分含量(质量分数)按公式(1)计算:

w水 =
m0+m1-m2

m1
×100% …………………………(1)

  式中:

w水———试样内在水分含量(质量分数);

m0 ———玻璃称量瓶(瓷皿)的质量,单位为克(g);

m1 ———干燥前试样的质量,单位为克(g);

m2 ———干燥后试样加玻璃称量瓶或瓷皿的质量,单位为克(g)。

5.5.2 试验数据处理按附录A规定的程序进行,计算结果表示至小数点后两位,数值修约按GB/T8170
的规定进行。

5.6 精密度

在重复性限和再现性限条件下,内在水分2次独立测试结果的绝对差值应符合表1的规定。

表1 内在水分测定精密度

w水/% 重复性限(r)/% 再现性限(R)/%

>1.00 0.15 0.20

≥0.10~1.00 0.08 0.10

<0.10 0.04 0.05

6 灰分的测定

6.1 原理

称取一定质量的试样,将其置于高温炉中于有氧环境下灼烧至质量恒定,以残留物的质量占初始试

样质量的百分数作为试样的灰分含量。

6.2 试剂和材料

6.2.1 变色硅胶:工业用品。

6.2.2 无水氯化钙:化学纯,粒状。

6.2.3 氧气:O2纯度(体积分数)大于或等于99%。

6.3 仪器和设备

6.3.1 气氛炉:带有气体管路和流量控制装置,带有自动测温和控温装置,额定温度不低于1000℃,控
温精度优于±20℃,炉膛具有足够的恒温区,设备结构原理示意图见图1。
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  标引序号说明:

1———气阀;

2———气体流量计;

3———炉门;

4———炉体;

5———烟囱;

6———温度控制装置。

图1 气氛炉结构原理示意图

6.3.2 马弗炉:带有自动测温和控温装置,额定温度不低于1000℃,控温精度优于 ±20℃,炉膛具有

足够的恒温区。

6.3.3 干燥箱:带有自动控温和鼓风装置,并能保持温度在110℃±5℃范围内。

6.3.4 分析天平:分度值0.0001g。

6.3.5 分析天平:分度值0.00001g。

6.3.6 干燥器:内装变色硅胶(6.2.1)或无水氯化钙(6.2.2)。

6.3.7 瓷方舟:长宽尺寸60mm×30mm、120mm×60mm或其他满足测试要求尺寸。

6.3.8 铂坩埚:容积不小于50mL。

6.3.9 坩埚钳。

6.3.10 耐热瓷板。

6.3.11 硬质合金刀具或陶瓷刀具。

6.4 试验步骤

6.4.1 方法一:马弗炉灼烧法

6.4.1.1 将洁净的瓷方舟(铂坩埚)置于900℃±20℃的马弗炉中灼烧至恒重[当用分析天平(6.3.4)称
量时,重复灼烧至两次称量结果差值不大于0.0002g;当用分析天平(6.3.5)称量时,重复灼烧至两次称

量结果差值不大于0.00015g],称量精确至0.0001g(0.00001g),记为m3。

6.4.1.2 按表2要求称取试样,精确至0.0001g(0.00001g),记为m4。

表2 灰分测定称样量

灰分含量/% 试样量/g

>0.10 1~5

≥0.01~0.10 10~20

<0.01
块状、颗粒状试样 50~100

粉末、石墨纸等软质试样 15~50
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6.4.1.3 用坩埚钳将盛有试样的瓷方舟(铂坩埚)放到已升温至850℃±20℃的马弗炉口(炭糊等高挥

发分试样则从室温以不高于200℃/h的升温速率升温至850℃±20℃),预热3min左右,然后推入炉

膛恒温区内,微开炉门,灼烧至瓷方舟(铂坩埚)中无肉眼可见红色亮点后,用坩埚钳取出放在耐热瓷板

上,稍冷后移入干燥器内,冷却至室温后(约1h)立即称重,精确至0.0001g(0.00001g),记为m5。

6.4.1.4 重复6.4.1.3步骤进行检查性灼烧,每次不少于30min,直至恒重,计算时取最小数据。

6.4.1.5 若盛有试样的瓷方舟(铂坩埚)灼烧恒重后质量小于空白瓷方舟(铂坩埚)的质量,且灼烧残留

物没有粘在瓷方舟(铂坩埚)上时,可吹扫净瓷方舟(铂坩埚)内残留物后称重,以此质量作为空白瓷方舟

(铂坩埚)的质量。
注:本方法适用于所有炭素材料灰分的测定。

6.4.2 方法二:气氛炉灼烧法

6.4.2.1 将洁净的瓷方舟(铂坩埚)置于900℃±20℃的马弗炉中灼烧至恒重[当用分析天平(6.3.4)称
量时,重复灼烧至两次称量结果差值不大于0.0002g;当用分析天平(6.3.5)称量时,重复灼烧至两次称

量结果差值不大于0.00015g],称量精确至0.0001g(0.00001g),记为m3。

6.4.2.2 称样同6.4.1.2。

6.4.2.3 用坩埚钳将盛有试样的瓷方舟(铂坩埚)放到已升温至850℃±20℃的气氛炉口,预热3min
左右,然后推入炉膛恒温区内,引入适宜流量的氧气流[避免试样或灼烧残留物从瓷方舟(铂坩埚)中吹

出],当灼烧至瓷方舟(铂坩埚)中无肉眼可见红色亮点后,用坩埚钳取出放在耐热瓷板上,稍冷后移入干

燥器内,冷却至室温后(约1h)立即称重,精确至0.0001g(0.00001g),记为m5。

6.4.2.4 重复6.4.2.3步骤进行检查性灼烧,每次不少于30min,直至恒重,计算时取最小数据。

6.4.2.5 若盛有试样的瓷方舟(铂坩埚)灼烧恒重后质量小于空白瓷方舟(铂坩埚)的质量,且灼烧残留

物没有粘在瓷方舟(铂坩埚)上时,可吹扫净瓷方舟(铂坩埚)内残留物后称重,以此质量作为空白瓷方舟

(铂坩埚)的质量。
注:本方法适用于灰分含量小于0.1%的炭素材料灰分的测定。

6.5 试验数据处理

6.5.1 试样灰分含量(质量分数)按公式(2)计算:

w灰 =
m5-m3

m4
×100% …………………………(2)

  式中:

w灰———试样的灰分含量(质量分数);

m3 ———瓷方舟(铂坩埚)的质量,单位为克(g);

m4 ———干燥试样的质量,单位为克(g);

m5 ———灼烧恒重后瓷方舟(铂坩埚)加残留物的质量,单位为克(g)。

6.5.2 试验数据处理按附录A的规定进行,计算结果大于或等于0.01%时,取至小数点后两位;小于

0.01%时,取至小数点后四位,数值修约按GB/T8170的规定进行。

6.6 精密度

在重复性限和再现性限条件下,灰分2次独立测试结果的绝对差值应符合表3的规定。

5
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表3 灰分测定精密度

w灰/% 重复性限(r)/% 再现性限(R)/%

>1.00 0.20 0.30

>0.10~1.00 0.05 0.10

≥0.01~0.10 0.01 0.02

<0.01
块状、颗粒状试样 0.0002 0.0003

粉末、石墨纸等软质试样 0.0004 0.0006

7 挥发分的测定

7.1 原理

称取一定质量的干燥试样,在规定试验条件下加热一定时间,以试样损失的质量占初始试样质量的

百分数作为试样的挥发分含量。

7.2 试剂和材料

7.2.1 变色硅胶:工业用品。
7.2.2 无水氯化钙:化学纯,粒状。
7.2.3 保护气体:氮气、氦气或氩气,纯度(体积分数)大于或等于99.99%。

7.3 仪器和设备

7.3.1 管式气氛炉:带有气体管路和流量控制装置,带有自动测温和控温装置,额定温度不低于1000℃,
控温精度优于±10℃,炉膛具有足够的恒温区,设备结构原理示意图见图2。

  标引序号说明:

1———气体流量微调阀;

2———气体流量计;

3———方形石英管;

4———炉体;

5———导样杆;

6———坩埚架;

7———炉门。

图2 管式气氛炉结构原理示意图

7.3.2 马弗炉:带有自动测温和控温装置,额定温度不低于1000℃,控温精度±10℃,并能确保放入

冷坩埚后在3min内重新升温到设定温度。炉子上应具有供挥发物逸出的通道,热电偶的热接点应在

炉的恒温区,与炉底距离为20mm~30mm。
7.3.3 干燥箱:带有自动控温和鼓风装置,并能保持温度在110℃±5℃范围内。
7.3.4 分析天平:分度值0.0001g。
7.3.5 干燥器:内装变色硅胶(7.2.1)或无水氯化钙(7.2.2)。
6
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7.3.6 双盖瓷坩埚:坩埚盖子都要紧密结合,上口外径30mm,中口外径26.3mm,下底外径20.5mm,
高44mm,详细规格见图3。

单位为毫米

图3 双盖瓷坩埚结构示意图

7.3.7 单盖瓷坩埚:容积25mL,上口外径38mm~39mm,下底外径22mm~25mm,高37mm~
38mm,详细规格见图4。

单位为毫米

图4 单盖瓷坩埚结构示意图

7

GB/T1429—2025



7.3.8 坩埚架:用镍铬丝或其他耐热金属丝制成,其规格尺寸应能使所有的坩埚都在恒温区内,放在架

上的坩埚底部距炉底间的距离为20mm~30mm。

7.3.9 坩埚钳。

7.3.10 导样杆:用镍铬或其他耐热金属制成,其规格尺寸应能把坩埚架推入气氛炉的恒温区内。

7.3.11 耐热瓷板。

7.3.12 计时器。

7.4 试验步骤

7.4.1 方法一:普通高温法

7.4.1.1 将洁净的瓷坩埚置于950℃±10℃的马弗炉中灼烧至恒重(重复灼烧至两次称重结果差值不

大于0.0002g),称重精确至0.0001g,记为m6。

7.4.1.2 在灼烧恒重的双盖瓷坩埚(炭糊类试样用单盖瓷坩埚)中称取干燥试样约2g(炭糊类试样称取

约3g),精确到0.0001g,记为m7。

7.4.1.3 轻轻振动坩埚使试样摊平,盖好盖子,放在坩埚架上。

7.4.1.4 用坩埚钳迅速将装有坩埚的坩埚架放入已升温至900℃±10℃的马弗炉的恒温区内,同时启

动计时,迅速关好炉门,准确加热7min。要求坩埚架放入后炉温在3min以内恢复到900℃±10℃,
否则此次试验作废。

7.4.1.5 加热7min后立即用坩埚钳取出坩埚架,放在耐热瓷板上,稍冷后移入干燥器内,冷却至室温

后(约1h)立即称重,精确至0.0001g,记为m8。

7.4.2 方法二:氮气保护法

7.4.2.1 将洁净的双盖瓷坩埚置于950℃±10℃的马弗炉中灼烧至恒重(重复灼烧至两次称重结果差

值不大于0.0002g),称重精确至0.0001g,记为m6。

7.4.2.2 在灼烧恒重的双盖瓷坩埚中称取干燥试样约2g,精确到0.0001g,记为m7。

7.4.2.3 轻轻振动坩埚使试样摊平,盖好盖子,放在坩埚架上。

7.4.2.4 用坩埚钳将装有坩埚的坩埚架放入已升温至900℃±10℃并已稳定通入适宜流量保护气体

的管式气氛炉口,然后用导样杆迅速将坩埚架推入恒温区内,同时启动记时,迅速关好炉门,准确加热

7min。要求坩埚架放入后炉温在3min以内恢复到900℃±10℃,否则此次试验作废。

7.4.2.5 加热7min后立即用导样杆将坩埚架钩至炉口,然后用坩埚钳取出放在耐热瓷板上,稍冷后移

入干燥器内,冷却至室温后(约1h)立即称重,精确至0.0001g,记为m8。
注:本方法为经过1000℃以上高温热处理过的炭素材料挥发分测定的仲裁方法。

7.5 试验数据处理

7.5.1 试样挥发分含量(质量分数)按公式(3)计算:

w挥 =
m6+m7-m8

m7
×100% …………………………(3)

  式中:

w挥———试样的挥发分含量(质量分数);

m6 ———瓷坩埚的质量,单位为克(g);

m7 ———干燥试样的质量,单位为克(g);

m8 ———灼烧后试样加瓷坩埚的质量,单位为克(g)。

7.5.2 试验数据处理按规范性附录 A规定的程序进行,计算结果表示至小数点后两位,数值修约按

GB/T8170的规定进行。
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7.6 精密度

在重复性限和再现性限条件下,挥发分2次独立测试结果的绝对差值应符合表4的规定。

表4 挥发分测定精密度

w挥/% 重复性限(r)/% 再现性限(R)/%

>10.00 0.30 0.50

≥1.00~10.00 0.20 0.30

<1.00
方法一 0.15 0.20

方法二 0.07 0.10

8 固定碳的计算

8.1 灰分小于0.1%的产品,固定碳含量(质量分数)按公式(4)计算:

w碳 =100%-w灰 …………………………(4)

  式中:

w碳———试样的固定碳含量(质量分数);

w灰———试样的灰分含量(质量分数)。

8.2 灰分大于或等于0.1%的产品,固定碳含量(质量分数)按公式(5)计算:

w碳 =100%-w灰 -w挥 …………………………(5)

  式中:

w碳———试样的固定碳含量(质量分数);

w灰———试样的灰分含量(质量分数);

w挥———试样的挥发分含量(质量分数)。

9 试验报告

试验报告应包括下列内容:

a) 识别样品、实验室和试验日期所需的全部资料;

b) 本文件编号;

c) 结果及其表示;

d) 测定中发现的异常现象;

e) 对结果可能产生影响的本文件中未作规定的各种操作或任选的操作。
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附 录 A
(规范性)

试验数据处理程序

试验数据处理按图A.1规定的程序进行。

图A.1 试验数据处理程序图
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