《铜中含氧量的显微镜偏光检验方法》
编制说明（送审稿）
1、 任务来源
    根据工信厅科〔2016〕58号和有色标委 [2016] 31号《关于转发2016年第二批有色金属国家标准、行业标准制（修）订项目计划的通知》所下达的标准制定计划, 《铜中含氧量的显微镜偏光检验方法》行业标准列入2016年第二批有色金属行业标准项目计划表序号第67号（计划号2016-0268T-YS）。本标准由全国有色金属标准化技术委员会提出，起草单位为聊城市产品质量监督检验所（国家铜铝冶炼及加工产品质量监督检验中心）、中铝洛阳铜加工有限公司、中铝科学研究院、浙江省冶金产品质量检验站有限公司、绍兴市质量技术监督检测院、中铝材料应用研究院有限公司。
2、 工作简况

1 立项目的和意义

目前铜中的含氧量检测方法有两种，一种采用定氧仪直接检测出氧含量，一种是采用氢脆试验来间接判断铜中是否含氧。采用定氧仪虽然能够直接检测出氧含量，但由于国产定氧仪检测精度满足不了要求，目前主要采用进口仪器进行检测，而进口定氧仪价格昂贵，且所需耗材多，大多铜加工和应用单位还没有此检测设备，无法直接检测出氧含量。采用氢脆试验只能间接判断铜中是否含氧，且由于要对铜试样进行氢气退火，检测周期长，并存在一定的安全隐患，因此不少铜加工和应用单位都没有开展此试验。

氧通常以氧化亚铜的形式存在于铜中，对抛光后的试样直接在金相显微镜偏光下观察，如果铜中有氧，则氧化亚铜在偏光下呈现其特有的红宝石色，是区别于铜中其它氧化物的明显特征，从而判断铜中是否存在氧。另外利用金相分析系统对铸造和加工铜中氧化亚铜（第二相）进行定量分析，从而可以计算出氧含量。因此起草《铜中含氧量的显微镜偏光检验方法》，既能准确判断铜中是否有氧，又能检测出氧含量，还能判定氧在铜中的分布情况。该标准的制定，和现有的标准一起形成了一套完整的铜中含氧量的检测标准。
2 项目编制组成员

本项目的编制小组由聊城市产品质量监督检验所（国家铜铝冶炼及加工产品质量监督检验中心）、中铝洛阳铜加工有限公司、中铝科学研究院、浙江省冶金产品质量检验站有限公司、绍兴市质量技术监督检测院等单位组成、中铝材料应用研究院有限公司。
3  标准起草过程
标准起草单位首先查阅了国内外有关铜中含氧量显微镜偏光检验方法的标准和资料。国外标准ASTM B 557《铜氢脆标准检验方法》中仅提出了将制备好的磨片在偏光显微镜下检查是否存在引起氢脆的氧化亚铜，没有具体检验方法和对含氧量的确定标准。国内的标准有GB3490-1983《含铜贵金属材料氧化铜金相检验方法》，仅对贵金属，不适合铜材料，且该标准现已作废。
为此，标准主要起草单位2014年在立项制订《铜中含氧量的显微镜偏光检验方法》行业标准时，已经共同开始了相关的检测工作，同时根据GB/T5120.8-2008《铜及铜合金化学分析方法 第8部分氧含量的测定》和YS T335-2009《无氧铜含氧量金相检验方法》进行了对比试验。经过近两年的数据积累和方法的不断改进，铜中含氧量的显微镜偏光检验方法基本成熟。目前中铝洛阳铜加工有限公司已经制订了《铜中含氧量的显微镜偏光检验方法》分析规程，并用于指导无氧铜及电子韧铜生产中。

编制小组根据任务落实会确定的起草原则，对我国铜加工生产企业生产的主要电子韧铜及一般紫铜进行了检测对比，同时结合企业的一些内控技术指标和检验数据起草了本标准的征求意见稿，并于2017年5月23日～26日在湖北省赤壁市召开的全国有色金属国家、行业标准审定会和讨论会上进行了讨论。与会代表，充分对《铜中含氧量的显微镜偏光检验方法》（征求意见稿）进行了逐段、逐句的认真讨论，同时对标准的适应范围、技术要求及检验方法等提出了宝贵意见和建议。会后，编制小组根据会议要求，对标准进行了认真修改，然后下发各有关单位广泛征求意见，共发送单位10个，回函并有建议或意见的单位数3个。最后，编制小组根据各单位的回函意见对标准进行修改完善，并对各项性能指标进行检测数据对比，并于6月30日前修改完善了形成了标准送审稿。
4  编制原则

1）查阅相关标准和国内外铜及铜合金的相关技术要求；

2）根据国内无氧铜及电子韧铜合金生产企业具体情况，力求做到标准的合理性与实用性；

3）根据技术发展水平及测试数据确定技术指标取值范围；

4）完全按照GB/T1.1-2009给出的规则和国家标准编写示例的要求进行格式和结构编写。

三、主要技术指标的确定
本标准包括适用范围、方法提要、仪器装置、试剂、试样要求及试样制备、检验步骤和试验报告等六项内容。
为了便于非本专业人员的理解和应用，本标准对方法提要进行了简单的阐述。
本标准对铜中含氧量的显微镜偏光检验方法的主要技术指标作了相应详细的规定要求。
1 规定了抛光设备的转速
对金相试样进行机械抛光，需要首先要进行粗抛--细抛--精抛等三道机械抛光工序，每道工序的抛光质量对下一道都有影响，其中关键的因素是抛光机的转速。因此本标准规定了粗抛光机的转速为900r/mm～1500r/mm，细抛光机的转速为600r/mm～900r/mm，精抛光机的转速为300r/mm～600r/mm。
2 规定了抛光剂类型和粒度
影响金相试样抛光质量的另外一个因素是抛光剂的类型和其粒度。根据无氧铜及电子韧铜合金一般强度和硬度不高的特点，本标准规定了进行粗抛光时的抛光剂采用粒度为W2.5～W3.5的三氧化二铝或三氧化二铬粉，与水的混合悬浮液浓度为（1+5）；进行细抛光时的抛光剂采用粒度为W1.5～W2.5的三氧化二铝或三氧化二铬粉，与水的混合悬浮液浓度为（1+10），进行精抛光时的抛光剂采用粒度为W0.5～W1.0的金刚石粉或其它抛光粉，与水的混合悬浮液浓度为（1+10）。

3 规定了试样受检面的要求
根据试样的加工方式，规定铸锭和退火后的产品受检面应为垂直于主变形方向的横截面，加工产品的受检面应为平行于主变形方向的纵向截面。

4 规定了试样在显微镜下观察检测要求
抛光好的试样不能侵蚀，必须直接在金相显微镜放大下观察，采用200倍的放大倍率。首先在显微镜明场下观察试样抛光面，当试样呈有天蓝色细粒状或圆粒状第二相时，转换成偏光下观察，以确定第二相的性质。采用显微镜偏光观察检验时，必须在起偏镜与检偏镜处于正交检偏位的状态下进行。
5 确定了含氧量的检测方法
本标准规定了采用标准附录A及附录B中的标准含氧量显微图片对比法检测铜中的含氧量和利用金相分析系统按GB/T 15749《定量金相测定方法》标准测定铜中氧化亚铜的百分含量，然后利用公式计算出试样的含氧量两种方法。
四、标准水平分析
通过文献检索和网上查询，国外标准ASTM B 557《铜氢脆标准检验方法》中仅提出了将制备好的磨片在偏光显微镜下检查是否存在引起氢脆的氧化亚铜，没有具体检验方法和对含氧量的确定标准，国内没有相关标准。本标准的起草，填补了国内空白，达到了国内先进标准的水平。
五、与现行相关法律、法规、规章及相关标准，特别是强制性标准的协调性
本标准与现行GB/T23606-2009《铜氢脆检验方法》和YS/T335-2009《无氧铜含氧量金相检验方法》是铜中含氧量的的三种不同检测方法标准，互为补充，共同构成了一套完整的铜中含氧量检测的标准体系。

六、重大分歧意见的处理经过和依据
无
七、标准作为强制性或推荐性标准的建议
本标准不作为强制性标准，而建议作为推荐性行业标准。
八、贯彻标准要求和措施的建议
本标准发布后，各企业应积极宣传和贯彻，并立即采用新标准对铜中含氧量进行显微镜偏光检验，以保证产品质量，满足国内、外市场及用户的需要。

九、废止现行有关规定的建议
无
十、其他应予说明的事项
无
十一、预期效果
随着国内和国际市场对电子韧铜产品需求量的不断增加，采用《无氧铜含氧量金相检验方法》已无法满足产品生产和使用对氧含量的检测要求，采用本标准规定的检测方法，既能准确判断铜中是否有氧，又能检测出氧含量，还能判定氧在铜中的分布情况，对产品的质量提升起到了促进作用。
 标准编制小组
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