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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  XXXX-202X 《高熵合金粉化学分析方法》的第3部分。YS/T XXXX-202X已经发布了以下部分：
——第1部分： 铁、钴、镍、铬、锰、钛、铝、钼、磷含量的测定  电感耦合等离子体原子发射光谱法；
——第2部分： 碳含量和硫含量的测定  高频燃烧红外吸收法；
——第3部分： 氧含量和氮含量的测定  惰性气体熔融红外吸收法和热导法。
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/TC243）提出并归口。
本文件起草单位：广东省科学院工业分析检测中心、江苏威拉里新材料有限公司、XXX。

本文件主要起草人：XXX、XXX、XXX、XXX。

引    言
高熵合金粉具有高硬度、高强度、高的抗高温软化性、良好的耐磨性、耐腐蚀性等，得到国内外学者的广泛关注与研究。作为新型高温结构材料、耐磨性材料、抗辐照材料，增材制造用高熵合金粉末已应用于航空航天、矿山机械、核聚变反应堆等领域，它们被用作生产高温涡轮叶片、高温模具、切削工具上的硬涂层甚至第四代核反应堆部件的替代材料。现阶段，国内外并没有高熵合金粉的检验标准，YS/T XXXX 旨在通过实验研究建立一套完整且切实可行的增材制造用高熵合金粉末化学分析方法标准。

《高熵合金粉化学分析方法》由3个部分组成，具体如下：

——第1部分： 铁、钴、镍、铬、锰、钛、铝、钼、磷含量的测定  电感耦合等离子体原子发射光谱法；
——第2部分： 碳含量和硫含量的测定  高频燃烧红外吸收法；
——第3部分： 氧含量和氮含量的测定  惰性气体熔融红外吸收法和热导法。
其中，本文件采用惰性气体熔融红外吸收法和热导法测定高熵合金粉中氧含量和氮含量，测定范围分别为：0.005 %～0.10 %。本文件填补了我国高熵合金粉检测方法标准的空白，完善了高熵合金粉的产业链，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。
高熵合金粉化学分析方法

第3 部分：氧含量和氮含量的测定

            惰气熔融红外吸收法-热导法

1 范围
    本文件规定了高熵合金粉中氧含量和氮含量的测定方法。

    本文件适用于高熵合金粉中氧含量和氮含量的测定。测定范围：0.005 %～0.10 %。

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 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 原理

    在惰性气体保护下，试料与助熔剂在石墨坩埚中加热熔融，其中氧与石墨坩埚中碳结合形成CO和少量CO2，氮以N2形式释放。混合气体进入红外检测器，CO直接被检测或转化为CO2后检测，CO2直接检测，计算系统通过与标准样品比对计算氧含量。气路中CO、CO2均以CO2形式被吸收分离，氮气进入热导检测器，计算系统通过与标准样品比对计算氮含量。

5 试剂或材料

5.1  锡囊，不低于0.14g。
5.2  镍囊，不低于0.36g。
5.3  镍箔。
5.4  镍篮。
5.5  石墨坩埚：高纯。
5.6  标准样品：选择与试样成分、含量相近或氧、氮净含量相近的有证标准样品或其他适用标准样品。

5.7  惰性气体（氦气、氩气）：体积分数不小于99.995 %。
6  仪器设备

惰气熔融红外-热导检测系统，包括电极炉、吸尘装置、载气净化和分析气流转化系统、红外检测器、热导检测器、电脑及软件控制系统。

7  样品

样品为粉末状。

8  试验步骤
8.1  仪器预热

仪器分析前应预热，确认仪器处于正常状态，检查设备各连接件已处于工作状态。

8.2  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。

8.3  空白试验

不加样品，加入与试样分析质量相同的助熔剂，测定空白值并进行空白校准。

8.4  校准试验
称取标准样品（5.4），进行测定并校准方法。
8.5　平行试验

平行做两份试验，取其平均值。
8.6  试样分析
8.6.1  称取0.10 g样品，精确至0.0001 g，将试样质量输入计算机。

8.6.2  氧含量分析选用以下助熔剂：

a) 锡囊（5.1）；

b) 镍囊（5.2）；

c) 镍囊（5.2）或镍箔（5.3）+镍篮（5.4）。

注：含铝、钼试样测氧选用锡囊，含钛、锰试样测氧选用镍助熔剂，且镍助熔剂与试料质量比大于7：1。
8.6.3  氮含量分析选用以下助熔剂：

a) 镍囊（5.2）；

b) 镍囊（5.2）或镍箔（5.3）+镍篮（5.4）。

注：含钛试样测氮，镍助熔剂与试料质量比大于5：1。
8.6.4用选定的助熔剂包裹试料（8.6.1）并排出空气，置于仪器加料装置，将石墨坩埚（5.5）置于坩埚座上开始分析，分析结束仪器自动显示氧含量和氮含量结果，读取结果，表示到小数点后两位有效数字。
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，精密度试验原始数据参见附录A，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1数据采用线性内插法或外延法求得。

表1  重复性限
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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，精密度试验原始数据参见附录A，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2数据采用线性内插法或外延法求得。

表2  再现性限
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10  试验报告

试验报告至少应给出以下几个方面的内容：
——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；

——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202X年由x家实验室对氧含量x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氧含量在重复性条件下独立测定7次。测定的原始数据见表A.1。
表A.1  精密度试验原始数据

ICS 77.160


CCS H 16
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