GB 4135—××××

GB 4135—××××


[image: image1][image: image2.wmf]BN

100%

CVA

w

m

××

=´

YS




前  言
本文件按照GB/T 1.1-2020《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。

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。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC243）提出并归口。
本文件起草单位：矿冶科技集团有限公司、北矿新材科技有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、江苏威拉里新材料科技有限公司。
本文件主要起草人：
铝基氮化硼粉末中氮化硼含量的测定—

电感耦合等离子体原子发射光谱法
1  范围
该标准规定了电感耦合等离子体原子发射光谱法测定铝基氮化硼粉体材料中氮化硼的含量。
该标准适用于铝基氮化硼粉体材料中氮化硼的测定，氮化硼含量测定范围为10.00%～23.00%（质量百分数）。
2  规范性引用文件

本文件没有规范性引用文件。
3  术语和定义

    本文件没有需要界定的术语和定义。
4  方法提要

    用盐酸、硝酸将试样溶解后，采用无水碳酸钠熔融将氮化硼转化为水溶性硼酸钠，导入等离子原子发射光谱仪中，于相应波长处测定铝基复合型粉体材料中硼的强度，根据校准曲线计算出硼的含量，再将硼的含量转化为氮化硼含量。

5  试剂

    除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水。
5.1 浓硝酸（ρ1.42g/ mL）。

5.2 盐酸（ρ1.19g/ mL）。

5.3 硫酸1+1。

5.4 无水碳酸钠。

5.5 盐酸（ρ1.19g/ mL）。

5.6 硼标准溶液，1000μg/mL

    准确称取5.719g高纯硼酸（于100℃烘1h，置于干燥器中冷却至室温）于烧杯中，加入适量水，60℃低温加热溶解，冷却，移入1000mL容量瓶中，以水稀释至刻度，摇匀。此溶液1mL含硼1000μg。也可以购买国标1000μg/ mL硼标准溶液。
5.7 钇内标溶液，0.2 mg/ mL

    称取0.127g光谱纯三氧化二钇（于850℃烘2h，置于干燥器中冷却至室温）于烧杯中，加入20mL盐酸，60℃低温加热溶解，待溶液由白色浑浊变澄清，取下冷却，移入500ml容量瓶中，以水稀释至刻度，摇匀。此溶液1ml含钇0.2mg。

6  仪器设备


    电感耦合等离子体原子发射光谱仪
    ——硼分析谱线为波长249.772nm。
7  分析步骤

7.1 样品预处理及试液准备
7.1.1 称样：称取试样0.10g，精确至0.0001g。
7.1.2 试样的溶解：在称好试样的烧杯中，加入20ml盐酸+20ml硝酸，置于电炉上低温加热溶解，直至溶液中不再溢出小气泡反应完全，此时试液中有大量白色悬浮物为不溶于水及酸的氮化硼。
7.1.3 过滤和沉淀的分离：加入50ml去离子水，加热煮沸后用无灰滤纸过滤，用热去离子水清洗沉淀至滤液无酸性。
7.1.4 沉淀的熔融：将洗干净的滤渣沉淀连同滤纸放入30mL铂金坩埚中，放入900℃马弗炉中灼烧灰化（约30min）后取出，稍冷。加入0.8g无水碳酸钠，在850℃熔融30min至氮化硼完全熔融，取出。

7.1.5熔融物的溶解及溶液的定容：将冷却后的坩埚冲洗干净，放入烧杯，加入去离子水和5mL硫酸（1+1）酸化，待熔融物澄清，将此溶液移入250ml容量瓶中，加入5.0mlY内标溶液，以水稀释至刻度，摇匀，待测。
7.1.6 空白及标准溶液的制备：称取和试样制备同量的无水碳酸钠0.8g，放入900℃马弗炉中保温30min至完全熔融，取出坩埚，冷却后加入5mL去离子水到含熔融物的铂金坩埚中，再加入5mL硫酸（1+1）酸化，然后将此溶液移入250ml容量瓶中，以去离子水定容。

    于6个100mL容量瓶中分别吸入上述10.00mL试剂空白和5.00mLY内标溶液，再分别向其中加入加入0.00mL、1.00mL、2.00mL、3.00mL、4.00mL、5.00mL硼标准溶液。以去离子水稀释至刻度，摇匀，此标准溶液中换算后氮化硼浓度见表1。 

表1 氮化硼标准溶液系列

	物质
	S0
	S1
	S2
	S3
	S4
	S5

	氮化硼/%
	0.00
	5.74
	11.48
	17.22
	22.96
	28.70

	注：可根据样品中氮化硼的实际含量确定标准系列中氮化硼的具体浓度。


7.2  校准曲线的绘制

在分析标准样品界面，将进样管插入S0中，点击进样按钮，对S0进行测试，当3次测定结果RSD≤2.0%时，判定仪器稳定，依次测定S0，S1，S2，S3，S4测试发射强度，并由软件自动绘制强度-浓度曲线。

7.3  试验的测定

按选定的仪器工作条件在测定B元素的标准系列溶液后立即测定试样溶液。

7.4  计算结果

    在分析界面，由软件自动计算样品待测液中的硼的浓度C，单位mg/L。氮化硼含量以质量分数wBN计，数值以%表示，按公式（1）计算：

…………………………（1）

式中：

    C—软件检测出的硼元素浓度，单位为毫克/升（mg/L）；

    V—试液的总体积，单位为毫升（mL）； 

    m—试料的质量，单位为克（g）；

    A —硼换算成氮化硼的系数，2.2960。

所得结果表示至小数点后2位。

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，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2数据采用线性内插法求得。
表2  重复性限

	wCr/%
	18.77
	19.89 
	21.41

	r/%
	0.30
	0.34
	0.36


8.2  允许差

在再现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，两个测试结果的绝对差值不超过再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5%，再现性限（R）按表3数据采用线性内插法求得。
表3  再现性限

	wCr/%
	18.77
	19.89 
	21.41

	R/%
	0.36
	0.37
	0.39


9  试验报告

    试验报告应包括下列内容：
     a）试样名称、编号、分析日期等资料；

     b）使用方法；

     c）遵守本标准规定的程度；

     d）分析结果及其表示；

     e）测定观察到的异常现象；

     f）对分析结果可能有影响而本标准未包括的操作或者任选的操作；

     g）本标准的编号。

10  质量保证与控制

    应用国家级标准样品或行业级标准样品（当前两者没有时，也可用控制标样代替），每周或每两周校核一次本分析方法的有效性。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�
�






20××-××-××实施





20××-××-××发布





铝基氮化硼粉末中氮化硼含量的测定


电感耦合等离子体原子发射光谱法


Determination of 氮化硼 in aluminum-base powders


Inductively Coupled Plusma Atomic Emission Spectrometry








（征求意见稿）





YS/T XXX－XXXX











中华人民共和国有色金属行业标准








ICS 77.160


H 71








� EMBED  \* MERGEFORMAT ���








PAGE  
II

_1234567890.unknown

