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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。

本文件是YS/T 1057-202X 《四氧化三钴化学分析方法》的第4部分。YS/T 1507-202X 《四氧化三钴化学分析方法》已经发布了以下部分：
——第1部分： 钴含量的测定  电位滴定法；

——第2部分： 氯离子含量的测定  离子选择性电极法；

——第3部分： 硅含量的测定  电感耦合等离子体原子发射光谱法；
——第4部分： 钾钠含量的测定  火焰原子吸收光谱法电感耦合等离子体原子发射光谱法；

——第5部分： 碳含量的测定  高频燃烧红外吸收光谱法。

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/TC 243）提出并归口。
本部分为首次起草。
本文件起草单位：甘肃精普检测科技有限公司、广东省科学院工业分析检测中心、北矿检测        技术有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、北京当升材料科技股份有限公司(一验）、中国检验认证集团广西有限公司、贵州省分析测试研究院、广东邦普循环科技有限公司、兰州海关

、深圳海关测试中心、浙江华友钴业股份有限公司、福建紫金矿冶测试技术有限公司。
本文件主要起草人：赵芙蓉 邱平 徐艳燕 庄艾春 徐晓燕 王长华 白伟华 贾国斌 付鹏飞 陈雄飞 王玉婷 王文波 陈露 王昌金 张一炎 魏雅娟 钟贵远 冯均利 陈丽 朱国忠
引    言

四氧化三钴是锂离子电池正极材料钴酸锂的原料，四氧化三钴的质量将直接影响到钴酸锂的比容量的大小、充放电次数、安全性等。现阶段，国内外没有四氧化三钴中杂质钾、钠、硅、碳等的测定标准。本文件通过试验确定了钾钠测定的可行的分析方法，形成测定的行业标准。

本文件拟由5个部分组成，具体如下：

——第1部分： 磁性异物含量的测定  磁选-电感耦合等离子体原子发射光谱法；

——第2部分： 氯离子含量的测定  离子选择性电极法；

——第3部分： 硅含量的测定  电感耦合等离子体原子发射光谱法；
——第4部分： 钾钠含量的测定  火焰原子吸收光谱法电感耦合等离子体原子发射光谱法；

——第5部分： 碳含量的测定  高频燃烧红外吸收光谱法。

其中，本部分采用高频燃烧红外吸收光谱法测定四氧化三钴中碳含量，碳的测试范围为0.005%～0.5%。本文件填补了我国四氧化三钴中碳检测方法标准的空白，有利于生产企业和使用加工企业采用统一的分析方法开展产品质量检验工作，有利于市场公平交易环境的形成，具有较大的社会效益。
　　四氧化三钴化学分析方法

第5部分：碳含量的测定  高频燃烧-红外吸收光谱法
1  范围
本文件规定了四氧化三钴中碳含量的测定方法。

本文件适用于四氧化三钴中碳含量的测定。测定范围：0.0050%～0.50%。
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/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定

3  术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

4试验

4.1  方法提要

在助熔剂的存在下，在高频感应炉内通入氧气流，使试样在高温下燃烧，碳生成二氧化碳气体进入红外吸收池，仪器自动测量其对红外能的吸收后，计算并显示结果。

4.2  试剂或材料
除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和符合GB/T6682规定的二级及以上纯度的水。

4.2.1  无水高氯酸镁
4.2.2  碱石棉
4.2.3  石英棉
4.2.4  脱脂棉
4.2.5  玻璃棉

4.2.6  助熔剂：低硫铁、钨：Fe+W(0.5g+1.5)，碳空白值≤0.0005%，硫空白值≤0.0005%

4.2.7  坩埚： 陶瓷坩埚（φ25mm*25mm），使用前应在1200℃下灼烧20min，冷却后取出放于干燥器中备用。

4.2.8  标样： 标准样品1： 碳含量0.0045%～0.05%；

标准样品2：碳含量0.05%～0.2%；
标准样品3：碳含量0.2%～0.7%；

4.2.9  燃烧气：氧气（≧99.95%）

4.2.10 动力气：压缩空气或氮气，出口压力>0.4MPa。
4.3  仪器设备

高频红外气体分析仪（附电子交流稳压器），仪器的参数应符合以下规定：高频炉功率：1.0kW～2.5kW；频率>6.0MHz；检测器灵敏度：1ppm。 

高温马弗炉或电阻炉，温度>900℃。

4.4 样品

    样品为粉末状。

4.5 试验步骤  

4.5.1试料

称取试样0.2～0.4g,精确到0.0001g。

4.5.2   仪器准备

按表1确定测定条件，按仪器说明书准备好仪器待用。仪器预热2小时以上，检查仪器常数项处于正常范围。
表1     仪器工作条件（参考件）

	载气
	仪器氧气压力MPa
	系统气体压力MPa
	最短分析时间s
	氧气流量L/min

	氧气>99.95%
	0.15
	0.4～0.6
	30
	3


4.5.3 平行试验

平行做两份试验，取其平均值。通过燃烧2～3个类似于待测试样的样品来调整和稳定仪器。

4.5.4  校正仪器

4.5.4.1 依次称取约0.25g的标准样品（4.2.8），置于坩埚（4.2.7）中，加入助熔剂（4.2.6）。

4.5.4.2 将坩埚放到炉子的支座上，升到燃烧位置，按仪器说明书中的校准步骤进行操作，反复做2～4个标准样品，直到标准样品中硫和碳的分析结果稳定在误差范围内为止。

4.5.5 空白试验

在预先烧好的坩埚（4.2.7）中加入助熔剂（4.2.6），钳取坩埚置于炉台座上,在同一量程或通道，进行分析,至少测定3次，得到稳定的空白值，极差不大于0.0003%，取平均值，进行空白校准。

4.5.6  测定

4.5.6.1 称取试样0.2～0.4g,精确到0.0001，置于坩埚（4.2.7）中，加入助熔剂（4.2.6）。

4.5.6.2 将坩埚放到炉子的支座上，升到燃烧位置，按仪器说明书中的分析步骤操作，仪器自动扣除空白之后分别显示出碳的百分含量。

4.6  精密度

4.6.1  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2数据采用线性内插法或外延法求得：
表2重复性限
	wC/%
	0.0082
	0.021
	0.015
	0.030
	0.10
	0.45

	r/%
	0.0015
	0.0020
	0.0017
	0.0024
	0.0097
	0.027


4.6.2  再现性

在再现性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于再现性限（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或外延法求得：

表3  再现性限
	wC/%
	0.0082
	0.021
	0.015
	0.030
	0.10
	0.45

	R/%
	0.0015
	0.002
	0.0038
	0.0072
	0.021
	0.035


5  试验报告
试验报告所包括的内容。至少应给出以下几个方面的内容：

——试验对象；

——使用的标准（包括发布或出版年号）；
——使用的方法（如果标准中包括几个方法）；
——分析结果及其表示；

——与基本分析步骤的差异；

——观察到的异常现象；

——试验日期。
附 录 A
（资料性）

精密度试验原始数据
精密度数据是在2020年由12家实验室对碳含量的6个不同水平样品进行共同试验确定的。每个实验室对每个水平的碳含量在重复性条件下独立测定11次。测定的原始数据见表A.1。
ICS 77.120.70
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