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3 前  言

XB/TXXXXX-201X《稀土系贮氢合金化学分析方法》共分7个部分：
第1部分：XB/TXXXXX.1-201X 稀土系贮氢合金化学分析方法  稀土总量的测定；

    第2部分：XB/TXXXXX.2-201X 稀土系贮氢合金化学分析方法  主量元素配分量的测定；

第3部分：XB/TXXXXX.3-201X 稀土系贮氢合金化学分析方法  铁、镁、锌、铜量的测定；

第4部分：XB/TXXXXX.4-201X 稀土系贮氢合金化学分析方法  硅量的测定；
第5部分：XB/TXXXXX.5-201X 稀土系贮氢合金化学分析方法  碳量的测定；

第6部分：XB/TXXXXX.6-201X 稀土系贮氢合金化学分析方法  氧量的测定；

第7部分：XB/TXXXXX.6-201X 稀土系贮氢合金化学分析方法  铅、镉量的测定

本部分为第5部分。

本部分由全国稀土标准化技术委员会（SAC/TC 229）归口。

本部分主要起草单位：包头稀土研究院。
本部分参加起草单位：广州有色金属研究院、 钢研纳克检测技术有限公司、国家钨与稀土产品质量监督检测中心、厦门钨业股份有限公司、甘肃稀土新材料股份有限公司、中国有色桂林矿产地质研究院有限公司。

本部分主要起草人：张术杰、熊晓柏、张翼明。

本部分参加起草人：庄艾春、侯红霞、唐维学、郭飞飞、徐娜、谢敏、王国雄、傅林养、张海燕、王辉。
贮氢合金化学分析方法                                                    碳量的测定                                                           高频-红外吸收法  

1　 范围
本部分规定了贮氢合金中碳含量的测定方法。

本部分适用于贮氢合金中碳含量的测定方法。测定范围：0.0050-0.30%。
2　 方法原理

试料在助熔剂存在下，于高频感应炉内，氧气氛中熔融燃烧，碳呈二氧化碳释出，以红外线吸收器测定。
3　 试剂和材料

3.1  钨助熔剂:C≤0.0008％,S≤0.0008％。

3.2  锡助熔剂:C≤0.0008％,S≤0.0008％。
3.3  纯铁助熔剂：C≤0.0008％,S≤0.0008％。
3.4  碳硫专用坩埚：经1100℃灼烧2h，自然冷却后置于干燥器中备用.

3.5  标准样品：：在含碳量0.0050%~0.30%范围内选择三个合适的标样。
3.6  氧气（≥99.5%）。
4　 仪器

高频红外碳硫仪（检测器灵敏度0.001g/g）。

5　 试样

试样呈粉状，取样后应立即分析，若需放置必须抽真空防止其氧化。

6　 分析步骤

6.1 试料
称取0.2g至0.3g试样（5），精确至0.0001g。
6.2 测定次数

称取两份试料（6.1）进行平行测定，取其平均值。
6.3 空白校正

分别在坩埚（3.4）中，加入0.5g纯铁（3.3），加入0.9g钨助熔剂（3.1）、0.1g锡助熔剂（3.2），在高频-红外碳硫仪（4）上测定。按仪器说明书校正空白。
6.4 工作曲线校正

6.4.1根据定碳定硫仪检定规程JJG395-97对高频-红外碳硫仪进行检定。
6.4.2在坩埚（3.4）加入0.5克纯铁助熔剂（3.3）、称取约0.20-0.30g适当含量的标准样品（3.5），加0.9g钨助熔剂（3.1）、加0.1g锡助熔剂（3.2）于高频-红外碳硫仪（4）进行平行测定，按仪器说明书校正工作曲线。
6.5 测定

分别在坩埚（3.4）中，加入0.5g纯铁（3.3），称取试样（5）0.20～0.30g，精确至0.0001g。加入0.9g钨助熔剂（3.1）、0.1g锡助熔剂（3.2），在高频-红外碳硫仪（4）上测定。两份试样独立地平行测定，其测定值的相对误差不大于5%时，取其平均值。
7　 分析结果的计算与表述

按公式（1）计算样品中碳的质量分数（%）：

……………………………………………..（1）

式中：  C1—空白试验碳含量，单位为百分数（%）；

C2—助熔剂和试样中碳含量，单位为百分数（%）；
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—测定空白时输入的样重（g）与测定C2时输入的样重（g）之比。

8　 精密度

8.1　 重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过5%，重复性限（r）按表1数据采用线性内插法外推求得；超过表1中含量的测定值，其重复性限（r）用外推法计算求得。

	质量分数/%
	重复性限r/%

	0.0551
	0.0096

	0.0567
	0.0090

	0.0743
	0.013


8.2　 允许差

去实验室之间分析结果的差值应不大于表2所列允许差。

	质量分数/%
	相对允许差/%

	0.0050-0.010
	20

	>0.010-0.050
	15

	>0.050-0.10
	13

	>0.10-0.30
	10


9　 质量保证和控制

分析时，用标准样品或控制样品进行校核，或每月至少用标准样品或控制样品对分析方法校核一次。当过程失控时，应找出原因。纠正错误后，重新进行校核。

中华人民共和国工业和信息化部发布
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