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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。

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。

本文件由中国有色金属工业协会提出。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）归口。
本文件起草单位：崇义章源钨业股份有限公司、广东省科学院工业分析检测中心、国标（北京）检验认证有限公司、深圳注成科技股份有限公司、广西分析测试研究中心、南昌硬质合金有限责任公司、江苏威拉里新材料科技有限公司、中南大学粉末冶金院。
本文件主要起草人：钟志强、徐国钻、陈邦明、杨诚辉、庄艾春、陈晓东、王长华、贾国斌、付鹏飞、张越、周永贵、黄殿贵、黄一帆、张方、吴爱华、蒋保林、唐跃跃、郑灵芝、曾洁。
硬质合金 总碳量的测定 高频燃烧红外吸收法/热导法
1 范围
本文件规定了硬质合金总碳量的测定。
本文件适用于硬质合金总碳量的测定，测定范围（质量分数）为5.0%~20.0%。
本文件也适用于硬质合金原料总碳量的测定，包括但不限于W、Ta、Nb、Cr、V、Ti等难熔金属的碳化物，及由这些碳化物所组成的复式碳化物，碳化物与粘结金属组成的混合料（无成型剂）。
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 14265  金属材料中氢、氧、氮、碳和硫分析方法通则
3 术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
4 原理
试样于高频感应炉的氧气气流中加热燃烧，生成的二氧化碳由氧气载至红外线分析器的测量室或热导检测池, 由计算机系统根据试料质量与检测池的信号计算碳含量。
5 试剂或材料
5.1 钨助熔剂: 纯度大于99.8%，碳含量质量分数不大于0.0005%，钼含量质量分数不大于0.02%，粒度380μm ~830μm。

5.2 铜助熔剂：纯度大于99.8%，碳含量质量分数不大于0.0009%，钼含量质量分数不大于0.02%，粒度380μm ~830μm。
5.3 标准物质：与待测试样碳量相近的有证系列标准样品或其他适用标准样品。
5.4 氧气：纯度不小于99.5%。
5.5 氮气：纯度不小于99.5%。

5.6 高氯酸镁：无水，粒状或片状。

5.7 碱石棉：粒状。

5.8 镀铂硅胶：粒状。

5.9 稀土氧化铜：棒状或粒状。

5.10 石英棉。

5.11 脱脂棉。
5.12 玻璃棉。

5.13 碳硫陶瓷坩埚：高温灼烧至空白值恒定，冷却后保存在干燥器中备用。

6 仪器及设备
高频感应定碳仪：包括高频感应炉、氧气净化炉、二氧化碳催化炉、二氧化碳红外线检测池或热导检测池、计算机及软件控制系统。
7 样品
样品粒度不大于180μm。
8 试验步骤
8.1  试料
按表1称取样品（7），精确至0.0001g。
	碳的质量分数/%
	称样量/g

	5.0~7.0
	0.20

	≥7.0~20.0
	0.10


8.2  测定次数
对同一试料（8.1），独立测定两次，取其平均值作为检测结果。
8.3  仪器预热
仪器分析前要充分预热，按仪器使用说明书调试检查，使仪器的各参数处于正常稳定状态。
8.4  仪器检漏
利用仪器检漏程序或其他辅助设备确定仪器无漏气现象。
8.5  空白试验
称取0.8g～1.0g钨助熔剂（5.1）和0.8g～1.0g铜助熔剂（5.2）置于碳硫陶瓷坩埚中（5.13），钳取坩埚置于高频感应炉的坩埚座上，按仪器操作说明书操作，开始分析并读取结果，重复测定至空白值稳定，取3份稳定空白值的平均值作为仪器空白值。
8.6  仪器校准
称取0.10g～0.20g标准物质（5.3）置于碳硫陶瓷坩埚中（5.13），加入0.8g～1.0g钨助熔剂（5.1）和0.8g～1.0g铜助熔剂（5.2），精确至0.0001g。钳取坩埚置于高频感应炉的坩埚座上，按仪器操作说明书操作，开始分析并读取结果，平行测试3次，标准物质的测量不确定度或允许偏差应符合标准物质证书的要求，扣除空白后，计算碳的平均值，进行系统校正。

注： 标准物质的质量取决于分析试样中的碳含量。
8.7  样品测定
称取0.10g～0.20g待测试料（8.1）置于碳硫陶瓷坩埚中（5.13），加入0.8g～1.0g钨助熔剂（5.1）和0.8g～1.0g铜助熔剂（5.2），精确至0.0001g。钳取坩埚置于高频感应炉的坩埚座上，按仪器操作说明书操作，开始分析并读取结果，平行测试2次，取其平均值作为最终结果。
9 精密度
9.1  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2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。（括号内为实测计算值，括号外为调整值）
表2

	碳的质量分数  / %
	r/ %

	6.12
	0.09（0.076）

	11.07
	0.13（0.119）

	14.60
	0.26（0.248）

	19.01
	0.29（0.185）


9.2  再现性
在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在表3给出的平均值范围内，这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或外延法求得。（括号内为实测计算值，括号外为调整值）
表3

	碳的质量分数/ %
	R/ %

	6.12
	0.10（0.099）

	11.07
	0.30（0.287）

	14.60
	0.48（0.477）

	19.01
	0.50（0.319）


10 试验报告
试验报告包括以下内容：
——试验对象；

——本文件编号；

——分析结果及其表示；

——与基本分析步骤的差异；

——测定中观察的异常现象；
——试验日期。
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