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本部分按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。
本部分由全国由色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）提出并归口。

本部分起草单位：宝钛集团有限公司、宝鸡钛业股份有限公司
本部分主要起草人：

铪化学分析方法

第9部分：氢量的测定

惰性气体熔融红外吸收法/热导法

1  范围
本部分规定了铪及铪合金中氢量的测定方法。
本部分适用于海绵铪、铪及铪合金中氢量的测定。测定范围：0.0005%～0.0080%。
2  方法提要   

试料加入锡助熔剂，置于石墨坩埚中，在惰性气氛下加热熔化，氢以分子态释放并进入载气流中。氢分子与释放出的其他气体（如一氧化碳等）分离后在热导池中检测；或氢分子随载气流通过热的氧化铜后转化为水，在特定的红外池中检测。检测器输出信号，计算机系统根据样品质量计算氢含量，结果以百分含量显示。
3  试剂
3.1  丙酮或者其他试剂。
3.2  石墨坩埚。
3.3  锡助熔剂（锡囊或锡箔）。
3.4  无水高氯酸镁。 

3.5  碱石棉。
3.6  稀土氧化铜。
3.7  纯铜丝。
3.8  氩气或氦气（体积分数≥99.99%）。
3.9  标准物质/样品：选择与试料成分，氢含量相近的标准物质或其他适用标准物质/样品。
4  仪器装置
惰气熔融红外/热导检测系统（包括电极炉、吸尘装置、载气净化及分析气体转化系统、红外检测器或者热导检测器、电脑及软件控制系统）。
5  试样
5.1  将试样机械加工成0.03 g～0.05g的块状或柱状样品，经丙酮或者其它试剂（3.1）清洗，取出后冷风吹干。
5.2  处理好的试样在分析检测前不能有任何污染，检测过程中应使用干净的镊子进行夹取。
6  分析步骤
6.1  仪器准备
按仪器制造商的要求装配好所有部件，按要求连接电源、载气、动力气。根据要求更换化学试剂和过滤装置。
6.2  仪器预热
仪器分析前要充分预热，使仪器的各项指标达到设定值。
6.3  仪器检漏
利用仪器检漏程序或其它辅助设备确定仪器无漏气现象。
6.4  空白检测
空白值包括坩埚（3.2）和锡助熔剂（3.3）的空白。平行测定3～5次，取平均值，然后进行空白补偿。空白值为0.00000%±0.00005%。
6.5  仪器校准 

平行测试3～5个标准物质/样品（3.9），计算这些结果的平均值，进行仪器校准。平均值应与标准值相符，单个标样的测定值不能超出标准物质证书给定的不确定度范围。
6.6  试样分析
6.6.1  称取0.05g～0.20 g试样（5.1），精确到0.1 mg。
6.6.2  将试样（6.6.1）和锡助熔剂（3.3）加入加样器（锡助熔剂与试料质量比不小于1.5:1），并将空石墨坩埚（3.2）放置在下电极上，进行样品分析，仪器根据所输入的称样量自动计算，直接显示样品中氢含量。
7 精密度
7.1  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，在表1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或外延法求得。
表1 重复性限
	氢的质量分数/%
	0.00140
	0.00260
	0.00667

	r/% 
	
	
	


7.2  实验室间允许差
实验室之间分析结果不应大于表2所列允许差。
表2 实验室间允许差
	氢的质量分数/%
	允许差/%

	0.0005 (0.0010
	

	(0.0010(0.0050
	

	(0.0050(0.0080
	


8  试验报告
——试样；
——使用的标准（包括发布或出版年号）；
——使用的方法；
——分析结果及其表示：
——与基本分析步骤的差异；
——测定中观察到的异常现象；
——试验日期。
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